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(57) Изобретение относится к способу производства микронизированного силикагеля, при этом способ
включает загрузку стабильного силиказоля с содержанием диоксида кремния в пределах от 5
до 50 мас.%, установление значения pH стабильного силиказоля в пределах значений от 1,7 до
4,0, используя ионообменник, по меньшей мере, в частично протонированной форме, нагревание
силиказоля, прибавление текучей среды, содержащей летучую кислоту и/или летучее основание, к
силиказолю и перемешивание до достижения одинакового значения pH во всем объеме реакции в
течение менее 5 мин, при этом значение pH находится в пределах от 4,0 до 7,0, выдержку продукта;
сушку продукта и микронизацию полученного таким образом силикагеля.
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Как правило, силикагель описывают как неосаждаемую, связанную, жесткую трехмерную структу-

ру примыкающих и взаимосвязанных частиц диоксида кремния. Микронизированные силикагели могут 

быть использованы в качестве адсорбентов различных газов или жидкостей, в качестве стабилизирующе-

го либо осветляющего агента в пиве, вине, напитках либо съедобных маслах, в качестве матирующего 

агента и наполнителя в красках и покрытиях, в качестве абразивного материала в зубной пасте, в качест-

ве компонента противовуалирующих средств и в качестве средств против слипания в полимерных плен-

ках, в качестве функционального либо усиливающего наполнителя в пластиках, в качестве адсорбента 

при производстве бумаги, пластика или текстильных покрытий, в качестве носителя при производстве 

катализаторов, в качестве носителя для действующих веществ в косметической либо фармацевтической 

промышленностях, а также в качестве агента против слеживания при производстве порошкообразных 

веществ. 

Для производства наиболее часто используемых порошкообразных продуктов на основе аморфного 

диоксида кремния, которые производятся в количествах несколько 100000 т в год, используется три раз-

личных типа процессов. 

1. Пиротехническое производство диоксида кремния из тетрахлорсилана SiCl4, водорода и кислоро-

да в кислородно-водородном пламени. 

По существу, крупнотоннажный синтез диоксида кремния можно описать как продолжительный 

гидролиз тетрахлорида кремния (SiCl4) в пламени при температуре около 1200°С (EP 097378 A1, DE 

19530339 А1). В описываемом случае SiCl4 переходит в пар и затем самопроизвольно и количественно 

реагирует с промежуточно образующейся в пламени газа горячего дутья водой с образованием целевого 

диоксида кремния. Так как данный процесс проводится в пламени, диоксид кремния, получаемый при 

помощи подобных способов, также называется пирогенным кремнеземом. 

При проведении реакции в пламени первоначально образуются высоковязкие частицы диоксида 

кремния диаметром в пределах от 5 до 50 нм. Поверхность этих частиц не микропористая, а гладкая. Эти 

первичные частицы в пламени плотно сплавляются в более крупные образования - так называемые агре-

гаты. Размеры этих частиц-агрегатов находятся в пределах от 100 до 500 нм. При охлаждении агрегаты 

образуют третичные структуры в форме чешуйчатых агломератов. Размер данных чешуйчатых агломера-

тов находится в пределах 1-100 мкм. Агрегаты характеризуются наличием пор, при этом большая дос-

тупная поверхность агрегатов и агломератов приводит к относительно высокому значению удельной 

площади поверхности БЭТ (до 600 м
2
/г). Следует отметить, что общая удельная площадь поверхности, 

также называемая удельная поверхность БЭТ, определяется в соответствии с методом, предложенным 

Брунауером, Эмметом, Теллером, также называемом методом БЭТ. 

2. Химическое осаждение силикатов щелочных металлов кислотами. 

Крупнотоннажные процессы осаждения включают в себя частичную нейтрализацию раствора сили-

катов щелочных металлов, обычно раствора силиката натрия, из которых диоксид кремния осаждается 

при перемешивании при повышенной температуре при добавлении кислот (в первую очередь серной ки-

слоты), посредством чего избегают образование геля. Коллоидные частицы диоксида кремния с низкой 

молекулярной массой вырастают до определенного размера. Образующиеся во время процесса нейтрали-

зации электролиты способствуют коагуляции этих частиц в агломераты. Конечные структуры агломера-

тов (коагулятов) флокулируют с образованием агрегатов и упрочняют (US Pat. No. 2819002, EP 0272380 

А2). 

Аморфные порошки осажденного диоксида кремния отличаются от микронизированных силикаге-

лей тем, что имеют более открытую структуру и, следовательно, более низкую внутреннюю пористость. 

При определенных условиях высокий общий объем пор может быть придан осажденному диоксиду 

кремния при помощи целенаправленной агломерации в чешуйчатые третичные структуры. 

3. Превращение золь-гель силикатов щелочных металлов с кислотами в кислых силикагелях. 

В промышленных крупнотоннажных способах преимущественно осуществляют два процесса золь-

гель. 

Силикагели могут быть приготовлены при низких значениях pH подкислением водного раствора 

растворимого силиката металла, обычно силиката натрия, кислотой. Подкисление обычно проводят об-

работкой раствора диоксида кремния сильной минеральной кислотой, такой как серная или хлористово-

дородная кислоты, до тех значений pH, при которых раствор диоксида кремния переходит в гель. Полу-

ченная таким образом трехмерная структура геля включает в себя использованный растворитель. Затем 

силикагель отмывают от электролита при помощи время- и энергозатратных процессов промывки. При 

необходимости, регулировку пористой структуры проводят позже при помощи выдержки при после-

дующей обработке гидрогеля (US Pat. No. 2759798, US 3501269 A). 

Силикагели также могут быть приготовлены приведением водного раствора силиката натрия к низ-

кому значению pH (около 2,2) при использовании ионообменника в протонированной форме, при этом 

диоксид кремния получается добавлением основания, чтобы достичь значений pH от 4 до 8, что иниции-

рует формирование силикагеля. Конечная структура силикагеля практически полностью свободна от 

электролита и может быть сразу подвергнута тепловому старению либо, при необходимости, дальней-

шим обработкам для достижения подходящей пористости (DD 261586 A1, DD 279233 A1). 



041871 

- 2 - 

Для подобных способов конверсии золь-гель является типичной относительно низкая коллоидная 

стабильность промежуточно образующихся силиказолей. Такие силиказоли, которые неконтролируемо 

поликонденсируются в течение всего лишь нескольких часов, называются нестабильными силиказолями. 

Недостаток внедрения нестабильного золя проистекает из нитевидной структуры диоксида крем-

ния, которая приводит к пространственно затрудненной и, следовательно, неупорядоченной поликонден-

сации. Цепочки диоксида кремния беспорядочно соединяются, в результате чего требуемая пористая 

структура силикагеля такого рода может быть оптимизирована только на следующей стадии обработки. 

Предложенный подход представляет переход из золя в гель, в котором в качестве исходного мате-

риала используют получаемый методом прямой стабилизации стабильный силиказоль. Переход золь-

гель инициируется приведением его pH к значению в пределах от 4,0 до 7,0. Изменение значения pH дос-

тигается прибавлением летучей кислоты и летучего основания, что означает кислоту и основание, кото-

рые могут быть удалены из состава выпариванием. В предпочитаемом варианте этого процесса исполь-

зуются муравьиная кислота и карбонат аммония. Твердость полученного таким образом гидрогеля нахо-

дится в пределах 20-520 Н/м
2
. Более того, получаемый продукт является недостаточно гомогенным, и его 

твердость, измеренная в различных местах одной и той же партии, также значительно различается. Так 

как силикагели для промышленного применения должны характеризоваться высокой твердостью проме-

жуточного гидрогеля и доступностью больших количеств материала, существует необходимость в улуч-

шенных методах производства микронизированных силикагелей такого рода. 

Следовательно, основной технической проблемой является обеспечение способов производства 

микронизированного силикагеля, характеризующегося твердостью его промежуточного гидрогеля свыше 

600 Н/м
2
. 

Данная техническая проблема решается инновациями, предложенными в описании и раскрытыми в 

формуле изобретения. 

Таким образом, в первом аспекте настоящее изобретение относится к способу производства микро-

низированного силикагеля, который включает: 

(a) загрузку стабильного силиказоля с содержанием диоксида кремния в пределах от 5 до 50% по 

массе; 

(b) приведение значения pH стабильного силиказоля к значению в пределах от 1,7 до 4,0, используя 

ионнообменник в хотя бы частично, предпочтительно полностью протонированной форме; 

(с) нагревание силиказоля, полученного в (b); 

(d) прибавление текучей среды, содержащей летучую кислоту и летучее основание к силиказолю (с) 

и смешивание для достижения одинакового значения pH во всем объеме реакционной массы в течение 

менее чем 5 мин, при этом значение pH находится в пределах от 4,0 до 7,0; 

(e) выдержку продукта (d); 

(f) сушку продукта (e) и 

(g) микронизацию силигагеля, полученного таким образом. 

Здесь, текучая среда предпочтительно определена либо как газ, либо как жидкость. Текучая среда, 

содержащая летучую кислоту и/или летучее основание, предпочтительно является летучей кислотой 

и/или летучим основанием. 

Термин "микронизированный силикагель" относится к силикагелю, который был микронизирован, 

что означает, что его средний диаметр частиц был уменьшен до значений менее 1000 мкм, предпочти-

тельно менее 500 мкм, более предпочтительно менее 100 мкм. Измерение распределения размера частиц 

проводят методом динамического рассеяния света. Он основан на наблюдении, что угол излучения лазе-

ра, преломленного частицей, соотносится с размеров частицы. В сложном образце, содержащем частицы 

различных размеров, дифракция света приводит к типичной диаграмме рассеивания. При анализе данной 

диаграммы, может быть получено точное распределение размеров частиц образца. Здесь диаметр части-

цы дисперсной фазы относится к объемному медианному диаметру частиц, также называемому d50. Та-

ким образом, если не оговорено иное, d50 предпочтительно относится к объемному медианному диаметру 

частиц, измеряемому методом динамического рассеяния света (ДРС). Следует отметить, что специалист 

в данной области техники способен к определению объемного медианного диаметра частиц на основа-

нии измерений ДРС. 

Термин "предпочтительно" здесь используется, чтобы указать, что указанный признак не является 

неотъемлемым и может присутствовать либо не присутствовать, но что дополнительные полезные эф-

фекты могут быть достигнуты, если он присутствует. 

Коллоид - это состав, в котором одно вещество, имеющее частицы микроскопического размера, 

также называемое дисперсной фазой, распределено по всему объему другого вещества, называемого 

дисперсионной средой. Частицы дисперсной фазы типично имеют диаметр в пределах от 1 до 1000 нм и 

могут быть измерены, например, при помощи динамического рассеяния света (ДРС). Типичным является 

то, что коллоиды характеризуются тем, что они не оседают, т.е. дисперсная фаза не отделяется от дис-

персионной среды, либо для разделения требуется значительное количество времени, более чем 1 ч, либо 

более чем 1 день. Как дисперсная фаза, так и дисперсионная среда могут быть газом, жидкостью либо 

твердым веществом, за исключением того, что неизвестны коллоиды, в которых обе фазы являются га-
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зом. 

Золь - это коллоид, в котором дисперсная фаза является твердым веществом, а дисперсионная среда 

является жидкостью при 25°С и давлении 1 атм. Другими словами, золь состоит из очень маленьких 

твердых частиц в непрерывной жидкой среде. Диаметр частиц дисперсной фазы в золях типично нахо-

дится в пределах от 1 до 100 нм, что может быть предпочтительно измерено методом динамического 

рассеяния света, также называемым ДРС. Здесь диаметром частиц дисперсной фазы называется объем-

ный медианный диаметр частиц, также называемый d50. Так, если не оговорено иное, d50 предпочтитель-

но относится к объемному медианному диаметру частиц, измеренному методом ДРС. При определенных 

условиях золи характеризуются высокой стабильностью, что означает возможность того, что золи не 

оседают, т.е. дисперсная фаза не отделяется от дисперсионной среды за период времени по меньшей ме-

ре 6 месяцев. 

Силиказоль - это золь, в котором дисперсная фаза содержит частицы диоксида кремния, а диспер-

сионная среда типично содержит воду. Другими словами, силиказоль - это коллоидная система, состоя-

щая из тонко диспергированных, дискретных аморфных частиц диоксида кремния и растворителя. Рас-

творителем обычно является водный раствор, содержащий соли и буферы. 

Диоксид кремния - это оксид кремния, соответствующий общей химической формуле SiO2. Атомы 

кремния в различных формах диоксида кремния демонстрируют тетраэдрическую координацию, при 

этом (в значительной степени) в кристаллической решетке каждый атом кремния окружен четырьмя ато-

мами кислорода. Таким образом, общая химическая формула SiO2 отражает стехиометрию диоксида 

кремния, но не его молекулярную структуру, которая не является отдельной молекулой, содержащей два 

атома кислорода и один атом кремния. Понимается, что диоксид кремния может образовывать большие 

кристаллические решетки, в которых атомы кислорода, окружающие определенный атом кремния, со-

единены с другими атомами кремния, при этом каждый атом кремния окружен последующими атомами 

кислорода, упорядоченными в тетраэдрическую структуру вокруг кремния. Эта способность диоксида 

кремния формировать большие структуры позволяют ему существовать в форме дискретных частиц раз-

личного размера либо полимерных структур. Следует отметить, что полимерная структура диоксида 

кремния нелинейная, но имеет поперечные связи, так как каждый атом кремния может служить точкой 

разветвления структуры. Таким образом, типичная полимерная структура диоксида кремния - это трех-

мерная структура, в которой каждый атом кремния тетраэдрически окружен четырьмя атомами кислоро-

да, а каждый атом кислорода окружен двумя атомами кремния. 

В соответствии с определением международного союза теоретической и прикладной химии (ИЮ-

ПАК), гель - это нетекучая коллоидная структура или полимерная структура, которая пропитана по все-

му своему объему текучей средой. Другими словами, гели определяются как значительно разбавленные 

поперечно-связанные системы, которые не демонстрируют текучести. Гель, в котором текучая среда, 

также называемая агентом набухания, это вода, называется гидрогелем. Гель, в котором текучая среда 

это газ, называется ксерогелем. Коллоидная структура или полимерная структура является пористой, что 

означает, что она содержит пространства, сформированные между структурами, и эти пространства за-

полнены текучей средой. Таким образом, гель отличается от золя тем, что это двухфазовая система, при 

этом индивидуальная твердая фаза содержит коллоидную или полимерную структуру, а индивидуальная 

текучая фаза содержится в порах структуры геля, где твердая фаза не диспергирована в жидкой фазе. 

Силикагель - это гель, в котором твердая фаза представлена диоксидом кремния, который образует 

полимерную структуру посредством ковалентных связей, как описано выше. Силикагель, в котором со-

держание воды изменяется от 50 до 95 мас.%, предпочтительно в пределах от 65 до 95 мас.%, называется 

силикатным гидрогелем. 

При определенных условиях, золь может переходить в гель. В этом процессе, называемым переход 

золь-гель, в золе постепенно начинает формироваться структура геля, содержащая как жидкую фазу, так 

и твердую фазу. Этот процесс также называется гелеобразование. 

Диаграмма на фиг. 1 (воспроизведена из Her R., "The Chemistry of silica", сентябрь 1979) показывает 

соотношение между стабильностью силиказоля и его значением pH. Золь считается стабильным, когда 

его пространственный состав не изменяется со временем, что означает, что частицы дисперсной фазы 

диоксида кремния не оседают либо не отделяются от водной среды. Стабильность силиказоля зависит от 

поверхностного заряда частицы, который зависит от ионов, которые адсорбированы на поверхности час-

тиц золя. В свою очередь, поверхностный заряд определяет, существуют ли силы отталкивания между 

частицами, которые способствуют стабильности силиказоля. Как можно видеть по диаграмме на фиг. 1, 

силиказоль стабилен в слабо основных условиях, при значениях pH в пределах от 7,5 до 10,7. При введе-

нии солей, таких как хлорид натрия, либо при изменении условий на кислые (pH ниже 7,0), стабильность 

силикагеля значительно уменьшается и наблюдается переход золя в гель. 

Определение значения "в пределах от X до Y" следует понимать таким образом, что значение мо-

жет принимать любое значение равное или большее X, но в то же время равное или меньшее Y. Другими 

словами, это значение не должно быть меньше X и не должно быть больше Y. 

Приготовление стабильных силиказолей известно специалистам в данной области техники. В одном 

варианте способа приготовления в качестве исходной точки используется нестабильный силиказоль. В 
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соответствии с определением, нестабильный силиказоль - это силиказоль, который не стабилен, что оз-

начает, что его состав может изменяться со временем в результате оседания частиц диспергированного 

диоксида кремния и их отделения от водной среды, либо посредством перехода золь-гель. Нестабильный 

силиказоль может быть превращен в стабильный силиказоль изменением его значения pH на значение в 

пределах от 7,5 до 10,7. 

В другом варианте стабильный силиказоль может быть приготовлен напрямую исходя из водного 

раствора силиката натрия, также называемого растворимое стекло. 

Этот способ заключается в добавлении раствора силиката к суспензии слабокислого катионообмен-

ника в H
+
-форме, при этом значение pH суспензии находится в пределах от 2,0 до 6,0. При этих условиях 

сначала образуется кремниевая кислота, которая затем превращается в частицы диспергированной фазы 

диоксида кремня в процессе, заключающемся в продолжительном переходе к слабощелочным значениям 

pH суспензии, более предпочтительно, чтобы значение pH суспензии находилось в пределах от 7,5 до 

10,7. Этот способ производства позволяет получать стабильные силиказоли, обладающие особенно узким 

распределением размеров частиц и высоким содержанием диоксида кремния. Подобные стабильные си-

ликазоли, полученные напрямую из силиката и без образования нестабильного золя на каком-либо этапе, 

называются прямо стабилизированным силиказолем. 

Прямо стабилизированный силиказоль характеризуется высоким содержанием диоксида кремния. 

Предпочтительно, что прямо стабилизированный силиказоль содержит от 5 до 50% диоксида кремния. 

Более предпочтительно, что прямо стабилизированный силиказоль содержит от 15 до 50% диоксида 

кремния. 

Ионообменник - это материал, способный к связыванию ионов и обмену ионов, связанных с ним с 

другим ион-содержащим раствором или составом. Примеры материалов, которые могут быть использо-

ваны как ионообменники, включают в себя, но не ограничиваются, ионообменные полимерные смолы, 

цеолиты, монтмориллонит, глину. В типичных способах промышленного назначения предпочтительно 

используют ионнообменники, содержащие полимерные смолы. Ионообменники являются либо катионо-

обменниками, под которыми понимают ионообменники, способные к обмену катионов, либо анионооб-

менниками, под которыми понимают ионообменники, способные к обмену анионов. Определенные ка-

тионообменники способны к связыванию ионов H
+
 и могут регулировать значение pH раствора или со-

става посредством обмена катионов, присутствующих в растворе или составе, с ионами H
+
, связанными с 

H
+
-обменником. Предпочтительно в качестве H

+
-обменника используют ионообменник, обладающий 

функциональной группой сильной кислоты. Сильнокислотная функциональная группа может быть, но не 

ограничивается, сульфогруппой. Неограничивающим примером ионообменника, пригодного для приме-

нения в способе настоящего изобретения, является Lewatit МР S 108 H. 

Ионы H
+
, относящиеся к данному изобретению, обычно соответствуют протонированной форме 

растворителя. В случае водных растворов, ионы H
+ 

существуют в форме катионов оксония H3O
+
. 

Для производства силикагеля в соответствии с настоящим изобретением используют стабильный 

силиказоль. Предпочтительно стабильный силиказоль - это прямо стабилизированный силиказоль. Од-

ной из возможностей производства силикагеля является использование стабильного силиказоля в качест-

ве исходного материала. Стабильный силиказоль - это коллоидная система, состоящая из тонко измель-

ченных дискретных аморфных частиц SiO2 и растворителя, которая не претерпевает изменений в степени 

дисперсности с течением времени - не наблюдается коагуляция коллоидных частиц. Коллоиды остаются 

равномерно распределены в дисперсионной среде, не наблюдается оседания частиц под действием гра-

витации. Частицы диоксида кремния стабильного золя предпочтительно сферические и в большинстве 

случаев характеризуются диаметром d50 в пределах от 3 до примерно 100 нм, определяемом методом 

ДРС. 

Специалисту в данной области техники известно, что если значение pH стабильного силиказоля ус-

тановлено в пределах значений от 3,5 до 7,0, и систему нагревают до температуры от 20 до 100°С, будет 

происходить переход из золя в гель, также известный, как процесс гелеобразования, с образованием гид-

рогеля. Тем не менее, подобный гидрогель характеризуется недостаточной механической прочностью, 

что делает дальнейшую переработку чрезвычайно затруднительной. Гидрогель, характеризующийся 

твердостью ниже 520 Н/м
2
, измеренной при помощи метода, предварительно раскрытого в DE 

102006022685B4, который приводит эффекту сжижения, не благоприятному для дальнейшей переработ-

ки. Любое механическое напряжение подобного гидрогеля приводит к его превращению в пастообраз-

ную массу, не подходящую для перемещения в пределах промышленного предприятия, что связано с 

образованием синерезисной воды. Здесь синерезисная вода определяется как вода, вытесненная из геля. 

Низкая механическая стабильность структуры гидрогеля приводит к сжатию структуры и последующему 

коллапсу пор силикагеля. 

Будет отмечено, что продукт стадии (d), то есть продукт гелеобразования нагретого силиказоля, по-

лученного на стадии (с), также называется гидрогелем. 

Неожиданно было обнаружено, что в случае, когда летучая кислота и/или летучее основание рав-

номерно распределены по всему объему силиказоля в золе в течение короткого отрезка времени, пред-

почтительно в течение менее чем 5 мин, более предпочтительно в течение менее чем 1 мин, получаемые 
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силикатные гидрогели характеризуются твердостью в пределах от 600 до 2000 Н/м
2
. Предпочтительно 

летучая кислота - это водный раствор муравьиной кислоты, а летучее основание - это водный раствор 

гидрокарбоната аммония. Изменение в значении pH переводит стабильный силиказоль в его метаста-

бильную форму, которая может претерпевать спонтанное гелеобразование в соответствующий силикат-

ный гидрогель. Неожиданно было обнаружено, что масштаб времени процесса гелеобразования по по-

рядку величины совпадает со временем диффузии муравьиной кислоты и карбоната аммония в силика-

золь. При этом, когда образуется силикатный гидрогель, дальнейшая диффузия кислоты и основания, 

предпочтительно муравьиной кислоты и карбоната аммония, замедляется, и гелеобразование в следую-

щих порциях силиказоля протекает в неоптимальных условиях, приводя к гидрогелю с более низкой 

твердостью. 

Как продемонстрировано в примерах, незамедлительное перемешивание приводит к гидрогелям со 

значительно более высокой твердостью по сравнению с ситуацией, когда перемешиванию позволяют 

протекать медленнее, или когда оно не применяется и муравьиная кислота и гидрокарбонат аммония 

распределяются только посредством диффузии. При сравнении продуктов, описанных в ссылочном при-

мере 2 и примере 2, можно видеть, что в последнем случае образуется продукт со значительно более вы-

сокой прочностью, если проводят незамедлительное перемешивание. 

Для образования гидрогеля с твердостью в пределах от 600 до 2000 Н/м
2
 должно быть обеспечено 

добавление и перемешивания раствора муравьиной кислоты и раствора карбоната аммония в силикатном 

золи таким образом, чтобы смешивание протекало быстрее процесса гелеобразования. Варианты осуще-

ствления изобретения предоставляют предпочтительное средство достижения равномерного pH во всем 

объеме силиказоля за короткое время таким образом, что процесс гелеобразования может быть иниции-

рован в оптимальных условиях одновременно во всем объеме силиказоля. 

Оптимальные условия инициирования процесса гелеобразования силиказоля определяются значе-

нием pH силиказоля. Предпочтительно значение pH силиказоля устанавливают в пределах значений от 

4,0 до 7,0 для того, чтобы инициировать гелеобразование. Более предпочтительно значение pH силиказо-

ля устанавливают в пределах значений от 5,0 до 6,0 для того, чтобы инициировать гелеобразование. Наи-

более предпочтительно значение pH силиказоля устанавливают в пределах значений от 5,3 до 5,7 для 

того, чтобы инициировать гелеобразование. 

Считается, что значение pH по всему объему силиказоля одинаково, если оно не отклоняется во 

всем объеме силиказоля на более чем 1,0 единицу pH от определенного значения, при этом определенное 

значение предпочтительно является средним значением pH всего объема силиказоля. Более предпочти-

тельно значение pH во всем объеме силиказоля считается одинаковым, если оно не отклоняется во всем 

объеме силиказоля на более чем 0,5 единицы pH от определенного значения. Наиболее предпочтительно 

значение pH во всем объеме силиказоля считается одинаковым, если оно не отклоняется во всем объеме 

силиказоля на более чем 0,25 единицы pH от определенного значения. Следовательно, если в определен-

ном осуществлении данного изобретения значение pH силиказоля установлено равным 5,5 и требуется, 

чтобы оно было одинаковым во всем объеме силиказоля, это будет означать, что в каждом месте силика-

золя значение pH будет в пределах от 4,5 до 6,5, более предпочтительно это будет означать, что в каждом 

месте силиказоля значение pH будет в пределах от 5,0 до 6,0, наиболее предпочтительно это будет озна-

чать, что в каждом месте силиказоля значение pH будет в пределах от 5,25 до 5,75. Значение pH предпоч-

тительно измерять при 25°С. 

Конечная структура силикатного гидрогеля почти совершенно свободна от электролитов и впослед-

ствии ее выдерживают. Если силикатный гидрогель загрязнен электролитами, другими словами, содер-

жит электролиты либо не свободен от электролитов, эти электролиты следует отмыть водой. Здесь элек-

тролиты определяются как вещества, которые существуют в форме положительных и отрицательных 

ионов, отличающихся от Н
+
 (также понимаемому как H3O

+
) или OH

-
, например такие соли, как хлорид 

натрия NaCl. Летучие кислота и основание могут быть удалены из структуры гидрогеля посредством 

превращения их в газы, и соответственно не рассматриваются в качестве электролитов, которые могут 

загрязнять силикатный гидрогель, как раскрывается в описании. Следует отметить, что как муравьиная 

кислота, так и гидрокарбонат аммония, являются летучими и могут быть переведены в газообразное со-

стояние. 

Используемый в описании термин "летучий", как в случае летучей кислоты или летучего основа-

ния, предпочтительно относится к веществам или смесям веществ (таких как кислоты и/или основания), 

которые могут быть выпарены при температуре ниже 120°С, предпочтительно ниже 105°С, и при давле-

нии 1 атм, по меньшей мере на 95, предпочтительно 99, наиболее предпочтительно 99,5 мас.%. При этом 

термин "испарение" включает, например, испарение веществ или смесей веществ (т.е. переход из жидкой 

фазы в газообразную), сублимацию веществ или смесей веществ (т.е. переход из твердой фазы в газооб-

разную), разложение веществ или смесей веществ и испарение продуктов разложения и/или разложение 

веществ или смесей веществ и сублимацию продуктов разложения. 

Предпочтительно раствор муравьиной кислоты и раствор карбоната аммония используют в качест-

ве летучей кислоты и летучего основания, чтобы привести значение pH силиказоля к значению в преде-

лах от 4,0 до 7,0. Тем не менее, этот выбор не является ограничивающим и любая кислота и/или любое 
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основание, которое является летучим и подходит для приведения значения pH силиказоля к значению в 

пределах от 4,0 до 7,0 могут быть использованы в способе в соответствии с настоящим изобретением. 

Соответственно летучая кислоты может быть выбрана из группы, содержащей водный раствор муравьи-

ной кислоты, чистую муравьиную кислоту в жидком состоянии, чистую газообразную муравьиную ки-

слоту, газообразную композицию, содержащую муравьиную кислоту, уксусную кислоту, пропионовую 

кислоту и масляную кислоту. Летучее основание может быть выбрано из группы, содержащей водный 

раствор гидрокарбоната аммония, чистый газообразный аммиак, газообразные композиции, содержащие 

аммиак, водный раствор аммиака, чистый жидкий или газообразный алкиламин, водный раствор алкила-

мина или газообразные композиции, содержащие алкиламин, N,N-диалкиламин или N,N,N-

триалкиламин, в которых каждая алкильная группа независимо представляет собой метил, этил, пропил 

или бутил. 

Продукт процесса гелеобразования выдерживают. Во время выдержки силикатный гидрогель под-

вергают тепловому старению. Целью теплового старения является дальнейшее упрочнение структуры 

гидрогеля, которое приводит к повышению твердости, а также к регулированию пористости гидрогеля. 

Под пористостью понимается объем пор, нормализованный на массу силикагеля, что выражается в см
3
/г 

и может быть получено из изотермы адсорбции азота методом, раскрытым в описании. Предпочтительно 

время выдержки составляет от 1 мин до 50 ч. Более предпочтительно время выдержки составляет от 1 до 

20 ч. 

Полученный подобным образом силикатный гидрогель содержит значительное количество воды. В 

зависимости от использованного силиказоля, содержание воды в силикатном гидрогеле колеблется от 50 

до 95 мас.%, предпочтительно от 65 до 95 мас.%. В данном описании, содержание воды в силикагеле 

выражается в мас.%, что является отношением массы содержащейся воды к общей массе силикагеля, 

выраженным в процентах. Для того, чтобы обеспечить промышленное применение, избыток воды уда-

ляют в процессе сушки. В данном изобретении можно применять любой промышленно применимый 

способ сушки силикагеля. В качестве неограничивающего примера, для сушки полученного силикатного 

гидрогеля можно применять вакуумную барабанную сушилку. 

Последней стадией производства микронизированного силикагеля является микронизация. Микро-

низация - это процесс измельчения материала так, что конечный объемный медианный диаметр частиц 

d50 находится в пределах от 1 до сотен микрон, предпочтительно в пределах от 1 до 100 мкм, при измере-

нии методом ДРС. Тип применяемой в настоящем изобретении мельницы не ограничен и можно исполь-

зовать любую мельницу. В определенных осуществлениях данного изобретения может быть использова-

на вихревая мельница. 

В другом осуществлении, данное изобретение относится к производству микронизированного си-

ликагеля, в котором летучая кислота - это водный раствор муравьиной кислоты, и в котором летучее ос-

нование - это водный раствор гидрокарбоната аммония. 

В другом осуществлении изобретения, этот способ, хотя бы частично, осуществляют с применени-

ем реактора, состоящего из: корпуса реактора с полостью; как минимум одной мешалки внутри полости 

корпуса реактора, вращающейся относительно корпуса реактора вокруг оси вращения, при этом по 

меньшей мере одна мешалка содержит по меньшей мере одну перемешивающую насадку; при этом по 

меньшей мере одна мешалка и/или по меньшей мере одна перемешивающая насадка содержит по мень-

шей мере одно выпускное отверстие для добавления текучей среды в корпус реактора; и при этом по 

меньшей мере одно выпускное отверстие выполнено с возможностью сообщения по текучей среде с од-

ной или более подачами текучей среды посредством по меньшей мере одного жидкостного соединения. 

Силиказоль загружают в полость корпуса реактора и текучую среду добавляют в корпус реактора по 

меньшей мере через одно выпускное отверстие. По меньшей мере одна мешалка вращается в течение 

хотя бы части стадии (d). 

Реактор может иметь следующие особенности, как раскрыто в данном описании. Преимущества, 

связанные с использованием реактора, как описано, раскрыты ниже. Например, посредством реактора 

может быть обеспечено, что текучая среда, например летучая кислота и/или основание, более гомогенно, 

равномерно и/или быстро добавляют к силиказолю, содержащемуся в полости реактора. Реактор может 

также сформировать независимое осуществление данного изобретения и может быть таким образом за-

явлен, вне зависимости от способа, здесь описанного. 

В условиях промышленного применения должны быть предоставлены средства добавления летучей 

кислоты и/или летучего основания, предпочтительно водного раствора муравьиной кислоты и водного 

раствора гидрокарбоната аммония к силиказолю со стадии (с) и перемешивания для достижения одина-

кового значения pH во всем объеме реактора в течение менее чем 5 мин. В определенных осуществлени-

ях данного изобретения может быть использован реактор, раскрытый в данном описании. 

В другом осуществлении, настоящее изобретение относится к способу производства микронизиро-

ванного силикагеля, где силиказоль, полученный на стадии (с), нагревают до температуры в пределах от 

20 до 100°С. 

При приведении значении pH силиказоля к значениям в пределах от 1,7 до 4,0 образуется метаста-

бильный силиказоль. Метастабильный силиказоль затем нагревают до температуры в пределах от 20 до 
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100°С. Как было ранее продемонстрировано, гелеобразование нагретого метастабильного силиказоля 

может быть инициировано приведением его значений pH к значениям в пределах от 4,0 до 7,0. Предпоч-

тительно силиказоль, полученный на стадии (с), нагревают до температуры в пределах от 40 до 90°С. 

Более предпочтительно силиказоль на стадии (с) нагревают до температуры в пределах от 50 до 80°С. 

Другое осуществление данного изобретения относится к способу производства микронизированно-

го силикагеля, где муравьиную кислоту применяют в концентрации в пределах от 0,1 до 10 мас.%, пред-

почтительно в пределах от 0,1 до 1 мас.% более предпочтительно в пределах от 0,1 до 0,2 мас.%, основы-

ваясь на общей массе водного раствора муравьиной кислоты. 

Концентрация муравьиной кислоты в водном растворе приводится в мас.%, также обозначаемых 

"мас./мас." Для того чтобы рассчитать таким образом определенную концентрацию раствора, общую 

растворенную массу муравьиной кислоты делят на общую массу водного раствора муравьиной кислоты 

и выражают в процентном отношении (%). Предпочтительно муравьиную кислоту применяют в концен-

трации в пределах от 0,1 до 10 мас.%. Более предпочтительно муравьиную кислоту применяют в концен-

трации в пределах от 0,1 до 1 мас.%. Наиболее предпочтительно муравьиную кислоту применяют в кон-

центрации в пределах от 0,1 до 0,2 мас.%. 

Комбинацию муравьиной кислоты и гидрокарбоната аммония используют для того, чтобы привести 

значение pH метастабильного силиказоля к значению в пределах от 4,0 до 7,0. Данное изобретение не 

ограничивается использованием только комбинации муравьиной кислоты и гидрокарбоната аммония. 

Тем не менее, для данного изобретения необходимо, чтобы комбинация компонентов могла позволить 

значению pH быть приведенным к значениям в пределах от 4,0 до 7,0, и что все компоненты летучие, что 

означает, что могут быть полностью удалены выпариванием, не оставляя остаточных электролитов в си-

ликатном золе. 

Муравьиную кислоту применяют для того, чтобы прекратить буферизирующее действие гидрокар-

боната аммония, используемого для регулировки pH. С другой стороны, муравьиную кислоту также 

применяют для поддержания стабильности метастабильного силиказоля до тех пор, пока не инициирует-

ся процесс гелеобразования. Предпочтительно муравьиная кислота и гидрокарбонат аммония могут быть 

добавлены одновременно, либо муравьиная кислота может быть добавлена сначала, с последующим до-

бавлением гидрокарбоната аммония. 

Еще одно осуществление данного изобретения относится к способу производства микронизирован-

ного силикагеля, где гидрокарбонат аммония используют в концентрации в пределах от 1 до 21 мас.%, 

предпочтительно в пределах от 5 до 15 мас.%, наиболее предпочтительно в пределах от 8 до 12 мас.% на 

основании общей массы водного раствора карбоната аммония. 

Концентрация гидрокарбоната аммония в водном растворе приводится в мас.%, также обозначае-

мых "мас./мас." Для того чтобы рассчитать таким образом определенную концентрацию раствора, об-

щую растворенную массу гидрокарбоната аммония делят на общую массу водного раствора гидрокарбо-

ната аммония и выражают в процентном отношении (%). Предпочтительно гидрокарбонат аммония при-

меняют в концентрации в пределах от 1 до 21 мас.% в его водном растворе. Более предпочтительно гид-

рокарбонат аммония применяют в концентрации в пределах от 5 до 15 мас.% в его водном растворе. 

Наиболее предпочтительно гидрокарбонат аммония применяют в концентрации в пределах от 8 до 

12 мас.% в его водном растворе. 

В зависимости от требований, предъявляемых к пористой структуре, можно применять три различ-

ных типа обработки. В определенных осуществлениях данного изобретения, тепловое старение прово-

дится в атмосферных условиях. При тепловом старении при атмосферных условиях получают силикаге-

ли с объемом пор от 0,2 до 0,8 см
3
/г с применением способа, раскрытого в описании. В дальнейших осу-

ществлениях данного изобретения проводят гидротермическое тепловое старение. 

Посредством гидротермического теплового старения, которое может быть проведено при давлении 

водяного пара 3 бар (абс), получают силикагели с объемом пор от 0,7 до 1,5 см
3
/г. В других осуществле-

ниях данного изобретения, проводят тепловое старение с обработкой газообразным аммиаком. При по-

мощи обработки газообразным аммиаком достигают значения объема пор от 1,0 до 2,8 см
3
/г, где объем 

пор может быть отрегулирован варьированием давления аммиака и длительности обработки. 

Так, другое осуществление данного изобретения относится к способу производства микронизиро-

ванного силикагеля, где стадия вызревания проводится на воздухе. Другими словами, данное осуществ-

ление изобретения относится к методу, в котором тепловое старение силикатного гидрогеля проводится 

в атмосферных условиях, в контакте с воздухом при обычном давлении. 

Под воздухом подразумевается газообразная композиция, которая составляет атмосферу Земли. 

Обычно сухой воздух состоит из около 21% кислорода, около 78% азота, около 1% аргона и меньших 

количеств других газов, преимущественно диоксида углерода. В дополнение к указанным компонентам, 

воздух может содержать до 1% водяных паров. Здесь состав воздуха определяется в об.%. Подразумева-

ется, что в данном документе воздух не ограничен приведенной композицией. Как известно специалисту 

в данной области техники, состав воздуха изменяется с высотой и географическим положением. 

Тепловое старение при атмосферных условиях производят, подвергая полученный силикатный гид-

рогель воздействию атмосферного воздуха при давлении окружающей среды и температуре окружающей 
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среды. Под давлением окружающей среды понимается значение давления в пределах от 0,95 до 1,05 атм. 

Под температурой окружающей среды понимается температура в пределах от 4 до 36°С, предпочтитель-

но в пределах от 10 до 30°С, наиболее предпочтительно в пределах от 18 до 26°С. Следует понимать, что 

эти значения не являются ограничивающими. В соответствии с осуществлением изобретения, для тепло-

вого старения силикатный гидрогель подвергают воздействию воздуха атмосферы такого, каков он есть, 

без дальнейшей обработки. 

Другое осуществление данного изобретения относится к способу производства микронизированно-

го силикагеля, где стадию вызревания проводят на воздухе в течение времени в пределах от 0,1 до 50 ч. 

Полученный силикатный гидрогель обычно вызревает на воздухе в течение времени в пределах от 1 

до 50 ч. Предпочтительно полученный силикатный гидрогель вызревает на воздухе в течение времени в 

пределах от 0,5 до 25 ч. Более предпочтительно полученный силикатный гидрогель вызревает на воздухе 

в течение времени в пределах от 1 до 15 ч. При вызревании на воздухе при атмосферном давлении, дру-

гими словами, при тепловом старении в атмосферных условиях, и последующей сушке и микронизации, 

могут быть получены силикагели с объемом пор в пределах от 0,2 до 0,8 см
3
/г. 

Другое осуществление данного изобретения относится к способу получения микронизированного 

силикагеля, в котором стадию (е) проводят в инертной атмосфере. 

В качестве альтернативы, полученный силикагель может вызревать в атмосфере инертного газа. 

Атмосфера инертного газа определяется как композиция газов, содержащая более чем 90% инертного 

газа. Инертные газы известны специалисту в данной области техники и включают азот и элементы 18 

группы периодической таблицы элементов. Предпочтительно в методе настоящего изобретения в качест-

ве инертного газа используются азот, гелий или аргон. 

Полученные силикагели могут вызревать на воздухе или в атмосфере инертного газа при давлении 

до 9 бар. Предпочтительно полученные силикагели могут вызревать на воздухе или в атмосфере инерт-

ного газа при давлении до 2 бар. 

Так, в другом осуществлении настоящее изобретение относится к способу производства микрони-

зированного силикагеля, где стадию (с) осуществляют на воздухе или в инертной атмосфере и при дав-

лении до 9 бар. 

Другое осуществление данного изобретения относится к способу производства микронизированно-

го силикагеля, где на стадии (е) продукт со стадии (d) обрабатывают паром. Под паром понимается водя-

ной пар, другими словами, Н2О свыше точки кипения под имеющимся давлением. Пар может содержать 

до 20% других газов, включая, но не ограничиваясь такими компонентами воздуха, как азот, кислород, 

диоксид углерода, аргон. Предпочтительно пар подводят в условиях, при которых вода существует в 

своей парообразной форме. По этой причине, пар предпочтительно подводятся под давлением 1 бар и 

температуре, превышающей 100°С. 

Обработка водяным паром может также называться гидротермальной обработкой. Понимается, что 

в подобных условиях молекулы воды более реакционноспособны, чем в жидком состоянии. В процессе 

обработки, молекулы воды в газообразной фазе заполняют поры силикатного гидрогеля и гидролизуют 

некоторые из связей Si-O. Таким образом, поры расширяются. Другими словами, поры становятся боль-

ше. Этот процесс проявляет себя посредством возрастания пористости силикагеля. В условиях обработ-

ки, включающих обработку паром, другими словами, при гидротермическом тепловом старении, после-

дующих сушке и микронизации, могут быть получены силикагели, обладающие объемом пор в пределах 

от 0,7 до 1,5 см
3
/г. 

Пористость полученных силикагелей определяют с применением адсорбирующих приборов, таких 

как Nova 3200 (производства Quantachrome, Odelzhausen). Измерения пористости включают в себя опре-

деление различных параметров, включая полную удельную площадь поверхности пор по БЭТ (Брунау-

эру, Эммету, Теллеру), также называемую площадь поверхности БЭТ, объем пор на единицу массы геля, 

также называемого объемом пор, и/или средний размер пор, здесь понимаемый как средний диаметр пор. 

Эти параметры определяют в ходе измерений объемной адсорбции. Их проводят с применением газооб-

разного азота под относительным давлением в пределах от p/p0=0 до p/p0=1 бар при 77,2 К, где p и p0 -

равновесное и давления насыщения азотом при температуре адсорбции. С этой целью газообразный азот 

приводят в контакт с образцами силикагеля в контейнере для образцов. Температуру в контейнере для 

образцов поддерживают постоянной. Количество адсорбированного азота измеряется, когда устанавли-

вается равновесие между абсорбатом (в данном случае - азотом) и адсорбентом (пористым силикагелем). 

При помощи получаемых изотерм адсорбции, определяются объем пор, диаметр пор и площадь поверх-

ности БЭТ. 

Общая удельная площадь поверхности, также называемая площадь поверхности БЭТ, определяется 

в соответствии с методом, предложенным Брунауером, Эмметом и Теллером (БЭТ), также называемым 

методом БЭТ. Расчеты площади поверхности БЭТ проводятся линеаризацией данных адсорбции при по-

мощи уравнения БЭТ, которое представляет адсорбированный объем как функцию относительного дав-

ления азота в пределах p/p0=0,05-0,3, где p и p0 - равновесное и давление насыщения азотом при темпера-

туре адсорбции. Теория БЭТ предполагает многослойную адсорбцию газа на поверхности. В соответст-

вии с методом БЭТ, изотерма адсорбции может при определенных условиях быть изображена как линей-
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ная функция параметра p/p0 в соответствии с формулой 

 
где ν - количество абсорбированного газа; 

p и p0 - равновесное и давление насыщения азотом при температуре адсорбции; 

νm - количество газа, абсорбированного монослоем; 

c - константа БЭТ, определяемая по формуле 

 
где E1 - теплота адсорбции для первого слоя; 

EL - теплота адсорбции для второго и последующих слоев, которая равна теплоте испарения. 

При нанесении на график экспериментальных данных в соответствии с формулой можно опреде-

лить оба параметра νm и c и использовать их для расчета площади поверхности БЭТ (SBET) в соответствии 

с формулой 

 
где N - число Авогадро; 

s - поперечное сечение адсорбции адсорбирующих образцов; 

V - молярный объем газа и 

a - масса твердого образца адсорбента (в данном случае - силикагеля). 

Радиусы пор определяют по методу БДХ (Баррета-Джойнера-Халенды) и они могут быть вычисле-

ны из изотерм как адсорбции, так и десорбции, используя уравнение Кельвина. Уравнение Кельвина 

описывает влияние искривления поверхности мениска жидкость-пар от давления пара и соотносит диа-

метр пор с относительным давлением (p/p0) 

 
где p - это давление пара над кривой поверхности мениска жидкость-пар с эффективным радиусом 

rm; 

VL - это молярный объем абсорбирующей жидкости; 

γ - поверхностное натяжение жидкости; 

p0 - также давление насыщенного пара, которое соответствует давлению пара при rm=∞; 

R - это универсальная газовая постоянная и 

T - температура. 

Данный способ особенно подходит для мезопористых адсорбентов, таких как силикагели. 

Общий объем пор PV определяют напрямую из изотермы адсорбции азота при относительном дав-

лении p/p0 около 1. Общее адсорбированное количество газа может быть переведено в объем жидкости, 

соответствующий общему объему пор PV, используя формулу 

 
где k - это фактор пересчета 1,5468×10

-3
 кг/м

3
, который установлен для плотности жидкого азота 

808,6 кг/м
3
;  

V(N2) - общий адсорбированный объем азота. 

На фиг. 3 изображен объект определенной геометрии, предпочтительно применяемый для измере-

ния твердости силикатного гидрогеля. Данный способ был ранее раскрыт в DE 102006022685 B4. Твер-

дость гидрогеля определяют, применяя прибор для испытаний на растяжение Unimat 050 SV и многопа-

раметрическую систему PHYSIMETER 906 МС (производства Erichsen, Reiner), как было раскрыто 

ранее. В определенном осуществлении данного изобретения, 300 мл золя в химическом стакане вмести-

мостью 600 мл (DIN 12331, ISO 3819) переводят в гидрогель добавлением гидрокарбоната аммония и 

муравьиной кислоты. Образец гидрогеля термостатируют при 70°С. Измерение начинают через 30 мин 

после добавления карбоната аммония и муравьиной кислоты. Объект определенной геометрии с относи-

тельной скоростью подачи 20 мм/мин вдавливается в гидрогель по центру химического стакана. Глубина 

проникновения - 10 мм. Измерения сил проводят с интервалом в 1 с, и значения, измеренные в конце 

измерения, выражают в Н/м
2 
и принимают за твердость геля. 

Другое осуществление данного изобретения относится к способу производства микронизированно-

го силикагеля, в котором пар на стадии (е) подается при абсолютном давлении в пределах от 1 до 100 бар 

в течение времени в пределах от 1 до 50 ч. 

В определенном осуществлении данного изобретения обработку паром проводят при абсолютном 

давлении в пределах от 1 до 100 бар. Предпочтительно обработку паром производят при абсолютном 

давлении в пределах от 1 до 3 бар. Абсолютное давление определяется как давление относительно пол-

ного вакуума. Обработку паром производят в течение времени в пределах от 0,1 до 50 ч. Предпочтитель-

но обработку паром производят в течение времени в пределах от 1 до 20 ч. 

Во время обработки паром происходит тепловое старение структуры диоксида кремния. Во время 
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этого процесса водяной пар равномерно распределяется среди пор силикагеля и частично растворяет ча-

стицы диоксида кремния, что приводит к увеличению размеров пор. Увеличенные размеры пор могут 

быть измерены как увеличенный средний диаметр пор. 

Дальнейшее осуществление данного изобретения относится к способу производства микронизиро-

ванного силикагеля, где на стадии (e) продукт (d) обрабатывается газообразным аммиаком. 

Специалисту в данной области техники известно, что силикагель (включая, но не ограничиваясь, 

силикатным гидрогелем) может быть подвергнут обработке водным раствором аммиака с целью увели-

чения среднего диаметра пор и общего объема пор (DE 102006022685 B4). Также было продемонстриро-

вано, что схожий эффект может быть получен фумигацией гидрогеля газообразным аммиаком. Следова-

тельно, специалистам в данной области техники известно, что процесс теплового старения силикатного 

гидрогеля может быть проведен с применением газообразного аммиака. Газообразный аммиак диффун-

дирует в гидрогель и растворяется в воде в порах внутри структуры диоксида кремния. Так, при обработ-

ке аммиаком более мелкие частицы диоксида кремния перераспределяются посредством повторяющихся 

растворения и осаждения в энергетически более выгодные положения. Вследствие этого, пористость по-

добным образом обработанного силикатного гидрогеля изменяется таким образом, что общий объем пор, 

а также средний диаметр пор выше по сравнению с аналогичными параметрами для силикагеля перед 

обработкой. Более того, благодаря высокой скорости диффузии газообразного аммиака в структуре си-

ликатного гидрогеля, значительно ускоряется процесс теплового старения. 

Время обработки может быть оптимизировано варьированием давления аммиака. 

Полученный на стадии (е) силикатный гидрогель может быть обработан газообразным аммиаком в 

течение времени в пределах от 0,1 до 50 ч. Предпочтительно полученный силикатный гидрогель может 

быть обработан газообразным аммиаком в течение времени в пределах от 1 до 20 ч. Полученный сили-

катный гидрогель может быть обработан газообразным аммиаком при абсолютном давлении в пределах 

от 1 до 100 бар. Предпочтительно полученный на стадии (e) силикатный гидрогель может быть обрабо-

тан газообразным аммиаком при давлении в пределах от 1 до 10 бар. 

Следовательно, другое осуществление данного изобретения относится к методу производства мик-

ронизированного силикагеля, где обработка газообразным аммиаком производится при абсолютном дав-

лении в пределах от 1 до 100 бар в течение времени от 0,1 до 50 ч. 

Следующее осуществление данного изобретения относится к методу производства микронизиро-

ванного силикагеля, где обработку газообразным аммиаком производят при абсолютном давлении в пре-

делах от 1 до 10 бар в течение времени в пределах от 1 до 20 ч. 

Силикатный гидрогель, полученный в результате процесса гелеобразования на стадии (e) обычно 

обладает высоким содержанием воды. Силикатный гидрогель содержит главным образом воду и стано-

вится пригодным для промышленного применения только после сушки, когда избыток воды удаляют. 

При помощи сушки получают силикагель или силикатный гидрогель. В данном изобретении может ис-

пользоваться любой из промышленно применимых методов сушки силикагеля. Здесь содержание воды в 

силикагеле выражается в мас.%, которые относятся к отношению массы содержимой воды к полной мас-

се силикагеля, выраженному в процентном отношении. В конечном продукте, микронизированном сили-

кагеле, содержание воды в пределах от 1 до 65 мас.%. Предпочтительно содержание воды в производи-

мом силикагеле находится в пределах от 1 до 20 мас.%, Более предпочтительно производимый силика-

гель содержит воду в пределах от 1 до 8 мас.%. 

Таким образом, еще одно осуществление данного изобретения относится к способу производства 

микронизированного силикагеля, где содержание воды в производимом силикагеле в пределах от 1 до 65 

мас.%. 

Высушенный силикагель тонко измельчают на последней стадии способа настоящего изобретения 

при помощи мельницы. 

Тип мельницы для данного изобретения не ограничен и может быть использован любой тип мель-

ницы. В определенных осуществлениях данного изобретения может быть использована вихревая мель-

ница. Посредством микронизации достигается объемный медианный диаметр частиц d50 от 1 до 100 мкм. 

Более предпочтительно посредством микронизации достигается объемный медианный диаметр частиц от 

1 до 20 мкм. 

Предпочтительно процессы сушки и измельчения (микронизации) получаемого силикатного гидро-

геля объединяют и проводят в одном аппарате. Другими словами, после выдержки силикатный гидрогель 

подвергают одновременно сушке и микронизации в сушильно-помольной установке. Есть несколько 

преимуществ такого осуществления. Когда сушке подвергают более мелкие частицы, их доступная по-

верхность становится больше в ходе измельчения и в результате процесс сушки происходит быстрее. В 

то же время, более эффективное измельчение достигается для силикагеля, который был частично лишен 

влагосодержания. 

Следовательно, другое осуществление данного изобретения относится к методу производства мик-

ронизированного силикагеля, где стадии (f) и (g) проводятся одновременно. 

На фиг. 4 изображен пример аппаратурного оформления для осуществления данного способа, при 

этом оборудование включает установки для сушки и для измельчения. В данном осуществлении силика-
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золь превращается в силикатный гидрогель и вызревает внутри реактора (который более детально пред-

ставлен на фиг. 2). По завершении теплового старения гидрогеля его перемещают в дозирующий резер-

вуар, который питает сушильно-помольную установку для одновременного проведения сушки и микро-

низации. 

Силикагели, приготовленные в соответствии со способом данного изобретения, могут быть измель-

чены таким образом, что достигается требуемый диаметр частиц. Высушенные силикагели измельчают, 

или, другими словами, микронизируют таким образом, чтобы средний полученный размер частиц нахо-

дился в пределах от 1 до 100 мкм. Предпочтительно производимые силикагели имеют средний диаметр 

частиц в пределах от 1 до 12 мкм. 

Так, другое осуществление данного изобретения относится к способу производства микронизиро-

ванного силикагеля, где образуется силикагель со средним диаметром частиц в пределах от 1 до 100 мкм. 

Раскрытый в описании способ позволяет производить силикагели, характеризующиеся высокой 

твердостью. Ранее описанные способы производства микронизированных силикагелей, в которых при-

меняют перевод золя в гель, также называемый процессом золь-гель, не позволяют производить силика-

гели с твердостью 600 Н/м
2
. Следует отметить, что определяемую здесь твердость измеряют с примене-

нием прибора для испытаний на растяжение Unimat 050 SV и многопараметрической системы PHYSIM-

ETER 906 МС (производства Erichsen, Reiner), как было указано ранее. Следует также отметить, что 

твердость силикатного гидрогеля измеряют до того, как этот силикатный гидрогель подвергают стадиям 

сушки и микронизации. Способ, раскрытый в настоящем изобретении, позволяет производить силикат-

ные гидрогели с твердостью в пределах от 600 до 2000 Н/м
2
. Предпочтительно способ данного изобрете-

ния позволяет производить силикатные гидрогели с твердостью в пределах от 600 до 1200 Н/м
2
. 

Так, отдельное осуществление данного изобретения относится к способу производства микронизи-

рованного силикагеля, где твердость продукта на стадии (е) находится в пределах от 600 до 2000 Н/м
2
. 

Другое отдельное осуществление данного изобретения относится к способу производства микрони-

зированного силикагеля, где силикагель характеризуется средним радиусом пор от 1 до 100 нм. 

Другое отдельное осуществление данного изобретения относится к способу производства микрони-

зированного силикагеля, в котором силикагель характеризуется объемом пор 0,2-2,8 см
3
/г. 

Другое отдельное осуществление данного изобретения относится к способу производства микрони-

зированного силикагеля, в котором силикагель характеризуется площадью поверхности БЭТ от 20 до 

1200 м
2
/г. 

Другое осуществление изобретения относится к микронизированному силикагелю, полученному в 

соответствии с раскрытым в описании способом. 

Другая преимущественная техническая задача относится к предоставлению реактора, который оп-

тимизирован для производства микронизированного силикагеля с твердостью в пределах от 600 до  

2000 Н/м
2
. 

В соответствии с другим осуществлением данного изобретения, упомянутая техническая задача 

решается предоставлением реактора, который способен к быстрому и/или гомогенному и/или равномер-

ному добавлению летучей среды, содержащей летучую кислоту и/или основание к веществу (предпочти-

тельно силиказолю), содержащемуся в полости реактора. Термин "быстро" относится к шкале времени 

порядка 5 мин или меньше, предпочтительно 1 мин или меньше. 

Другое осуществление изобретения относится к реактору, предпочтительно реактору для производ-

ства микронизированного силикагеля. Реактор содержит корпус реактора с полостью и по меньшей мере 

одну мешалку внутри полости в корпусе реактора, способную вращаться относительно корпуса реактора 

вокруг оси вращения. По меньшей мере одна мешалка содержит по меньшей мере одну перемешиваю-

щую насадку. По меньшей мере одна мешалка и/или по меньшей мере одна перемешивающая насадка 

содержит по меньшей мере одно выпускное отверстие для добавления летучей среды в корпус реактора. 

По меньшей мере одно выпускное отверстие выполнено с возможностью сообщения по текучей среде с 

одной или более подачами текучей среды посредством по меньшей мере одного жидкостного соедине-

ния. 

Реактор может быть скомпонован для производства микронизированного силикагеля или промежу-

точного продукта для производства микронизированного силикагеля из силиказоля. 

Термин "реактор" здесь относится к устройству, которое приспособлено для проведения биологиче-

ской, химической и/или физической реакции. Реактор состоит из корпуса реактора с полостью. Корпус 

реактора может в значительной степени включать в себя полость. То есть корпус реактора может содер-

жать одно или больше отверстий, через которые вещества могут быть добавлены или выведены из по-

лости и/или через которые человек может попасть в полость, например, для обслуживания реактора. 

Мешалка может также называться осью или валом. Она скомпонована таким образом, что вращает-

ся вокруг оси вращения. Предпочтительно мешалка вытянута вдоль оси вращения. Термин "перемеши-

вающая насадка" относится к структуре, которая продолжает мешалку. Например, перемешивающие на-

садки могут располагаться радиально на мешалке и/или перпендикулярно мешалке и/или оси вращения. 

Если мешалка вращается, то по крайней мере одна перемешивающая насадка вращается вместе с мешал-

кой вокруг оси вращения. Перемешивающая насадка предпочтительно скомпонована для гомогенного 
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и/или равномерного перемешивания веществ, например силиказоля, содержащегося в полости корпуса 

реактора, когда по меньшей мере одна мешалка и по меньшей мере одна перемешивающая насадка вра-

щаются. 

По меньшей мере одно выпускное отверстие может относиться к отверстию, находящемуся на по-

верхности по меньшей мере одной мешалки и/или по меньшей мере одной перемешивающей насадки. 

Термин "жидкостное соединение" может относиться к линии подачи текучей среды или каналу, который 

может, например, наличествовать по меньшей мере в одной мешалке и/или по меньшей мере одной пе-

ремешивающей насадке, которая подсоединена по меньшей мере к одному выпускному отверстию по 

меньшей мере с одним подводом текучей среды. Жидкостное соединение может состоять из более чем 

одной линии подачи текучей среды или каналов. 

Например, подача текучей среды может состоять из центрального канала внутри по меньшей мере 

одной мешалки, при этом данный центральный канал ориентирован вдоль оси вращения, а последующие 

каналы ответвляются от упомянутого центрального канала. Эти последующие каналы могут ответвлять-

ся на поверхность по меньшей мере одной мешалки и/или на поверхность по меньшей мере одной пере-

мешивающей насадки. 

Предпочтительно каждая по меньшей мере из одной перемешивающих насадок содержит по мень-

шей мере одно выпускное отверстие, предпочтительно по меньшей мере 2, по меньшей мере 3 или по 

меньшей мере 4 выпускных отверстий. 

Жидкостное соединение может идти из внешней части полости реактора по меньшей мере к одному 

выпускному отверстию, находящемуся по меньшей мере на одной мешалке и/или по меньшей мере од-

ной перемешивающей насадке в полости реактора. 

Подача текучей среды может включать насос, скомпонованный для введения текучей среды, на-

пример летучей кислоты и/или основания, посредством жидкостного соединения по меньшей мере через 

одно выпускное отверстие в полость корпуса реактора. Подача текучей среды может быть расположена 

вне полости реактора. 

Неожиданно и неочевидно было обнаружено, что подобный реактор имеет строение, сходное со 

строением лопастной сушилки или лопастного смесителя. Однако в отличие от лопастной сушилки или 

лопастного смесителя, в данном реакторе по крайней мере одна мешалка и/или по крайней мере одна 

перемешивающая насадка содержит хотя бы одно выпускное отверстие, как здесь описано. Посредством 

по меньшей мере одного выпускного отверстия по меньшей мере на одной мешалке и/или по меньшей 

мере одной перемешивающей насадке, текучая среда, например летучая кислота и/или основание, может 

быть гомогенно, равномерно и/или быстро добавлена к силиказолю, содержащемуся в полости. 

В соответствии с другим осуществлением данного изобретения, жидкостное соединение подводит-

ся через канал, который проходит через мешалку, предпочтительно вдоль продольной оси мешалки, и, 

если хотя бы одно выпускное отверстие находится в перемешивающей насадке, то через перемешиваю-

щую насадку. 

Таким образом, становится необязательным помещать дополнительные линии подачи текучей сре-

ды вдоль мешалки и/или перемешивающей насадки. Более того, подобное решение также позволяет на-

править жидкостное соединение снаружи полости в полость без необходимости обеспечивать отдельную 

линию через корпус реактора снаружи полости в полость. 

В соответствии со следующим осуществлением по меньшей мере одна мешалка содержит по мень-

шей мере одну перемешивающую насадку на мешалку, предпочтительно по меньшей мере 2 и макси-

мально 40, более предпочтительно между 4 и 24. 

При таком подходе может быть достигнуто улучшенное, т.е. более гомогенное и/или равномерное, 

перемешивание вещества, например силиказоля, в полости корпуса реактора. 

В соответствии с другим осуществлением изобретения, корпус реактора имеет объем по меньшей 

мере 50 л, предпочтительно по меньшей мере 500 л, более предпочтительно по меньшей мере 1000 л. 

В соответствии с другим осуществлением изобретения по меньшей мере одна перемешивающая на-

садка имеет длину по меньшей мере 0,1 м, предпочтительно по меньшей мере 0,5 м. 

При таком подходе может быть достигнуто улучшенное, т.е. более гомогенное и/или равномерное, 

перемешивание вещества, например силиказоля, в полости корпуса реактора. 

В соответствии со следующим осуществлением изобретения канал имеет поперечное сечение пло-

щадью по меньшей мере 3 мм
2
, предпочтительно по меньшей мере 20 мм

2
, более предпочтительно  

50 мм
2
. 

Площадь поперечного сечения может относиться к площади поперечного сечения, которое перпен-

дикулярно длине канала. Предпочтительно площадь поперечного сечения канала такова на протяжении 

по меньшей мере 90% всей длины канала, предпочтительно по всей длине канала. 

При таком подходе может быть гарантировано, что требуемое количество текучей среды добавляют 

в полость корпуса реактора в течение 5 мин или менее, предпочтительно в течение 1 мин или менее. 

В соответствии со следующим осуществлением по меньшей мере одна перемешивающая насадка 

является лопастью в виде весла, снабженной или не снабженной спицами, лопастями, разделительными 

устройствами и стержнями. Предпочтительно подача текучей среды происходит через эти весло, лопа-
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сти, разделительное устройство и/или стержень. 

При таком подходе может быть достигнуто улучшенное, т.е. более гомогенное и/или равномерное 

перемешивание вещества, например силиказоля, в полости корпуса реактора. 

В соответствии со следующим осуществлением изобретения, в корпусе реактора имеется входное 

отверстие для загрузки материала в корпус реактора. 

Например, входное отверстие может быть выполнено для загрузки твердого материала, например 

силиказоля, в корпус реактора и/или его полость. Более того, в корпусе реактора может иметься входное 

отверстие для добавления текучей среды в полость. 

Предпочтительно корпус реактора содержит выходное отверстие для разгрузки силикатного гидро-

геля или промежуточного продукта производства микронизированного силикагеля. 

В соответствии со следующим осуществлением изобретения, в реакторе имеется элемент для уста-

новления требуемой температуры внутри полости корпуса реактора или температуры материала, пода-

ваемого в полость корпуса реактора. Предпочтительно данный элемент представляет собой систему па-

рового обогрева, которая выполнена так, что водяной пар подают в полость корпуса реактора. 

Предпочтительно данный элемент выполнен так, чтобы можно было довести температуру материа-

ла, загруженного в полость, например силиказоля, до заданной температуры между 20 и 100°С, предпоч-

тительно от 40 до 90°С, еще более предпочтительно от 50 до 80°С. 

При таком подходе, реактор выполнен таким образом, чтобы стимулировать переход силиказоля в 

силикатный гидрогель. 

В соответствии со следующим осуществлением изобретения по меньшей мере одно вводное отвер-

стие содержит форсунку. 

При таком подходе, текучая среда может быть более гомогенно и/или равномерно добавлена и/или 

введена в полость корпуса реактора. Таким образом, текучая среда может быть более гомогенно и/или 

равномерно добавлена к силиказолю внутри полости. 

В соответствии со следующим осуществлением изобретения, жидкостное соединение содержит по 

меньшей мере один активный или пассивный клапан для управления потоком, предотвращения обратно-

го потока и/или закрытия отверстий. 

При таком подходе подачей текучей среды через жидкостное соединения в полость корпуса реакто-

ра можно эффективно управлять, что позволяет эффективно управлять реакцией внутри корпуса реакто-

ра. 

В соответствии со следующим осуществлением изобретения корпус реактора и/или по меньшей ме-

ре одна мешалка выполнены из химически неактивного материала, предпочтительно металла, еще более 

предпочтительно нержавеющей стали. Дополнительно, или в качестве альтернативы, реактор внутри по-

крыт химически неактивным материалом, предпочтительно резиной, пластиком, эмалью или композита-

ми на их основе, например внутренняя поверхность корпуса реактора и/или мешалки и/или перемеши-

вающей насадки покрыты так, как указано. 

При таком подходе негативное воздействие, например, текучей среды, т.е. летучей кислоты и/или 

основания, на корпус реактора может быть уменьшено или полностью предотвращено. 

В соответствии со следующим осуществлением изобретения реактор содержит приводной меха-

низм для вращения по меньшей мере одной мешалки. Предпочтительно приводной механизм выполнен 

так, чтобы вращать по меньшей мере одну мешалку при 1-200 об/мин, более предпочтительно при 1-120 

об/мин, еще более предпочтительно при 1-60 об/мин. 

При таком подходе может быть обеспечена гомогенная и/или равномерная подача текучей среды, 

т.е. летучей кислоты и/или основания, к силиказолю в течение короткого промежутка времени, предпоч-

тительно в течение 5 мин или менее, более предпочтительно в течение 1 мин или менее. 

В соответствии со следующим осуществлением изобретения, текучая среда является летучей кисло-

той и/или летучим основанием, предпочтительно водным раствором муравьиной кислоты и/или водным 

раствором гидрокарбоната аммония. 

Следующее осуществление данного изобретения относится к применению описанного здесь реак-

тора для производства силикагеля. 

Следующее осуществление изобретения относится к способу производства микронизированного 

силикагеля в реакторе, здесь описанном, при этом способ включает следующие стадии: 

(a) загрузка силиказоля в полость корпуса реактора; 

(b) вращение по меньшей мере одной мешалки относительно корпуса реактора; 

(c) введение текучей среды, предпочтительно летучей кислоты и/или летучего основания, более 

предпочтительно водного раствора муравьиной кислоты и/или водного раствора гидрокарбоната аммо-

ния, в полость корпуса реактора. 

Стадии (с) и (b) можно осуществлять, по меньшей мере, частично одновременно. 

Другими словами, хотя бы одно продолжение стадий (с) и (b) производят в одно и то же время. 

В соответствии со следующим осуществлением изобретения реактор содержит описанный здесь 

элемент, и способ далее включает в себя стадию (d) установления температуры силиказоля внутри по-

лости реактора до заданной температуры в пределах от 20 до 100°С, предпочтительно от 40 до 90°С, еще 
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более предпочтительно от 50 до 80°С. Стадия (d) выполняется после стадии (а) перед стадией (с). 

В соответствии со следующим осуществлением изобретения от 1 до 50 мас.% текучей среды добав-

ляется в полость в течение 5 мин или менее, предпочтительно в течение 1 мин или менее. В дополнение 

или в качестве альтернативы, мешалка вращается во все время добавления текучей среды в полость. 

Другими словами, мешалка вращается в течение большей части или в течение всего времени, когда 

текучую среду добавляют в полость. 

Дальнейшие осуществления и/или примеры осуществлений данного изобретения раскрыты в сле-

дующих пронумерованных пунктах. 

1. Способ производства микронизированного силикагеля, при этом способ включает: 

(a) загрузку стабильного силиказоля с содержанием диоксида кремния в пределах от 5 до 50 мас.%; 

(b) установление значения pH стабильного силиказоля в пределах значений от 1,7 до 4,0, используя 

ионообменник, по меньшей мере, в частично протонированной форме; 

(c) нагревание силиказоля, полученного на стадии (b); 

(d) прибавление текучей среды, содержащей летучую кислоту и/или летучее основание к силиказо-

лю, полученному на стадии (с) и перемешивание до достижения одинакового значения pH во всем реак-

ционном объеме в течение менее чем 5 мин, при этом значение pH находится в пределах от 4,0 до 7,0; 

(e) выдержку продукта, полученного на стадии (d); 

(f) сушку продукта, полученного на стадии (е); и 

(g) микронизацию полученного таким образом силикагеля. 

2. Способ по п.1, в котором летучей кислотой является водный раствор муравьиной кислоты, и в 

котором летучим основанием является водный раствор гидрокарбоната аммония. 

3. Способ по п.2, в котором способ осуществляют, по меньшей мере, частично применяя реактор, 

состоящий из 

корпуса реактора с полостью; 

по меньшей мере одной мешалки внутри полости корпуса реактора, выполненной с возможностью 

вращения относительно корпуса реактора вокруг оси вращения; 

при этом по меньшей мере одна мешалка содержит по меньшей мере одну перемешивающую на-

садку; 

при этом по меньшей мере одна мешалка и/или по меньшей мере одна перемешивающая насадка 

содержит по меньшей мере одно выпускное отверстие для добавления текучей среды в корпус реактора; 

при этом по меньшей мере одно выпускное отверстие соединено по потоку жидкости с одной или 

более подачами текучей среды при помощи по меньшей мере одного жидкостного соединения; 

при этом силиказоль загружают в полость корпуса реактора и 

при этом текучую среду добавляют в корпус реактора при помощи, по меньшей мере, одного выпу-

скного отверстия; 

при этом по меньшей мере одна мешалка вращается, по меньшей мере, частично в течение стадии 

(d). 

4. Способ по любому из пп.1-3, в котором силиказоль на стадии (с) нагревают до температуры в 

пределах от 20 до 100°С; предпочтительно от 40 до 90°С, еще более предпочтительно от 50 до 80°С. 

5. Способ по любому из пп.1-4, в котором муравьиную кислоту применяют в концентрации в пре-

делах от 0,1 до 10 мас.%, предпочтительно в пределах от 0,1 до 1 мас.%, наиболее предпочтительно в 

пределах от 0,1 до 0,2 мас.%, основываясь на общей массе водного раствора муравьиной кислоты. 

6. Способ по любому из пп.1-5, в котором гидрокарбонат аммония используется в концентрации в 

пределах от 1 до 21 мас.%, предпочтительно в пределах от 5 до 15 мас.%, наиболее предпочтительно в 

пределах от 8 до 12 мас.%, основываясь на общей массе водного раствора гидрокарбоната аммония. 

7. Способ по любому из пп.1-6, в котором стадию (е) осуществляют на воздухе. 

8. Способ по любому из пп.1-6, в котором стадию (е) осуществляют в инертной атмосфере. 

9. Способ по п.7 или 8, в котором стадию (е) осуществляют в течение времени в пределах от 0,1 до 

50 ч. 

10. Способ по любому из пп.1-6, в котором на стадии (е) продукт со стадии (d) обрабатывают па-

ром. 

11. Способ по п.10, в котором обработку паром производят при абсолютном давлении в пределах от 

1 до 100 бар в течение времени в пределах от 0,1 до 50 ч. 

12. Способ по любому из пп.1-6, в котором на стадии (е) продукт со стадии (d) обрабатывают газо-

образным аммиаком. 

13. Способ по п.12, в котором обработку газообразным аммиаком производят при абсолютном дав-

лении в пределах от 1 до 100 бар в течение времени в пределах от 0,1 до 50 ч. 

14. Способ по п.12 или 13, в котором обработку газообразным аммиаком производят при абсолют-

ном давлении в пределах от 1 до 10 бар в течение времени в пределах от 1 до 20 ч. 

15. Способ по любому из пп.1-14, в котором стадии (f) и (g) осуществляют одновременно. 

16. Способ по любому из пп.1-15, в котором производимый силикагель содержит воду в пределах 

от 1 до 65 мас.%. 
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17. Способ по любому из пп.1-16, в котором образуется силикагель со средним диаметром частиц в 

пределах от 1 до 100 мкм. 

18. Способ по любому из пп.1-17, в котором твердость продукта на стадии (е) находится в пределах 

от 600 до 2000 Н/м
2
. 

19. Способ по любому из пп.1-18, в котором силикагель характеризуется средним радиусом пор от 1 

до 100 нм. 

20. Способ по любому из пп.1-19, в котором силикагель характеризуется объемом пор 0,2-2,8 см
3
/г. 

21. Способ по любому из пп.1-20, в котором силикагель характеризуется площадью поверхности 

БЭТ от 20 до 1200 м
2
/г. 

22. Микронизированный силикагель, полученный в соответствии со способом по любому из пп.1-

21. 

23. Реактор (100) для производства микронизированного силикагеля, при этом реактор содержит 

корпус реактора (102) с полостью (104); 

по меньшей мере одну мешалку (106) внутри полости корпуса реактора, выполненную с возможно-

стью вращения относительно корпуса реактора вокруг оси вращения; 

при этом по меньшей мере одна мешалка содержит по меньшей мере одну перемешивающую на-

садку (108); 

при этом по меньшей мере одна мешалка и/или по меньшей мере одна перемешивающая насадка 

содержит по меньшей мере одно выпускное отверстие (110) для добавления текучей среды в корпус ре-

актора; 

при этом по меньшей мере одно выпускное отверстие соединено по потоку жидкости с одной или 

более подачей текучей среды (112) посредством по меньшей мере одного жидкостного соединения (114). 

24. Реактор по п.23, отличающийся тем, что жидкостное соединение продолжается в канале (116, 

118), который продолжается в мешалке, предпочтительно вдоль продольной оси мешалки, и, если в пе-

ремешивающей насадке присутствует по меньшей мере одно выпускное отверстие, то канал продолжает-

ся в перемешивающей насадке. 

25. Реактор по п.23 или 24, отличающийся тем, что по меньшей мере одна мешалка содержит по 

меньшей мере одну перемешивающую насадку на мешалку, предпочтительно от 2 до 40, более предпоч-

тительно от 4 до 24. 

26. Реактор по любому из пп.23-25, отличающийся тем, что полость реактора имеет объем по мень-

шей мере 50 л, предпочтительно по меньшей мере 500 л, более предпочтительно по меньшей мере 1000 

л. 

27. Реактор по любому из пп.23-26, отличающийся тем, что по меньшей мере одна перемешиваю-

щая насадка имеет длину по меньшей мере 0,1 м, предпочтительно по меньшей мере 0,5 м. 

28. Реактор по любому из пп.23-27, когда зависит от п.24, отличающийся тем, что канал имеет пло-

щадь поперечного сечения по меньшей мере 3 мм
2
, предпочтительно по меньшей мере 20 мм

2
, более 

предпочтительно 50 мм
2
. 

29. Реактор по любому из пп.23-28, отличающийся тем, что по меньшей мере одна перемешиваю-

щая насадка является лопастью в виде весла (108), снабженной или не снабженной спицами (120), лопа-

стями, разделительными устройствами и стержнями, при этом предпочтительно подача текучей среды 

проходит через эти весло, лопасти, разделительное устройство и/или стержень. 

30. Реактор по любому из пп.23-29, отличающийся тем, что в корпусе реактора имеется входное от-

верстие (122) для загрузки материала в корпус реактора. 

31. Реактор по любому из пп.23-30, отличающийся тем, что реактор снабжен элементом для уста-

новления температуры внутри полости корпуса реактора или материала, загруженного внутрь полости 

корпуса реактора, при этом предпочтительно этот элемент является системой парового обогрева, которая 

выполнена таким образом, что пар поступает внутрь полости корпуса реактора. 

32. Реактор по любому из пп.23-31, отличающийся тем, что по меньшей мере одно выпускное от-

верстие снабжено форсункой. 

33. Реактор по любому из пп.23-32, отличающийся тем, что жидкостное соединение содержит по 

меньшей мере один активный или пассивный клапан для управления потоком, предотвращения обратно-

го потока и/или закрытия отверстий. 

34. Реактор по любому из пп.23-33, отличающийся тем, что корпус реактор и/или по меньшей мере 

одна мешалка и/или по меньшей мере одна перемешивающая насадка выполнены из химически неактив-

ного материала, предпочтительно металла, еще более предпочтительно нержавеющей стали; и/или при 

этом реактор внутри покрыт химически неактивным материалом, предпочтительно резиной, пластиком, 

эмалью или композитом на их основе. 

35. Реактор по любому из пп.23-34, отличающийся тем, что он также снабжен приводным механиз-

мом (136) для вращения по меньшей мере одной мешалки, при этом предпочтительно приводной меха-

низм выполнен так, что вращает по меньшей мере одну мешалку при 1-200 об/мин, более предпочти-

тельно при 1-120 об/мин, еще более предпочтительно при 1-60 об/мин. 

36. Реактор по любому из пп.23-35, отличающийся тем, что текучая среда является летучей кисло-
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той и/или летучим основанием, предпочтительно водным раствором муравьиной кислоты и/или водным 

раствором гидрокарбоната аммония. 

37. Применение реактора по любому из пп.23-36 для производства микронизированного силикаге-

ля. 

38. Способ производства микронизированного силикагеля с применением реактора по любому из 

пп.23-37, при этом способ содержит следующие стадии: 

(a) загрузка силиказоля в полость корпуса реактора; 

(b) вращение по меньшей мере одной мешалки относительно корпуса реактора; 

(c) введение текучей среды, предпочтительно летучей кислоты и/или летучего основания, более 

предпочтительно водного раствора муравьиной кислоты и/или водного раствора гидрокарбоната аммо-

ния в полость корпуса реактора, при этом стадии (с) и (b) осуществляют, по меньшей мере, частично од-

новременно. 

39. Способ по п.38, отличающийся тем, что реактор содержит элемент по п.31, при этом способ 

также включает стадию (d) установления температуры силиказоля внутри полости реактора в пределах 

от 20 до 100°С, предпочтительно от 40 до 90°С, еще более предпочтительно от 50 до 80°С, при этом ста-

дия (d) проводится после стадии (а) перед стадией (с). 

40. Способ по п.38 или 39, отличающийся тем, что от 1 до 50 мас.% текучей среды добавляются в 

полость в течение 5 мин или менее, предпочтительно в течение 1 мин или менее; и/или при этом мешал-

ка вращается, пока в полость добавляется все количество текучей среды. 

Краткое описание чертежей 

На фиг. 1 представлена корреляция между pH силиказоля и его стабильностью так же, как и време-

нем гелеобразования. 

На фиг. 2 изображен реактор в соответствии с примером осуществления изобретения. 

На фиг. 3 изображено устройство, используемое для измерения твердости силикатного гидрогеля. 

На фиг. 4 представлена компоновка способа производства микронизированного силикагеля данного 

изобретения, включая одновременные сушку и микронизацию силикагеля. 

Для специалиста в данной области техники очевидны различные модификации и варианты изобре-

тения в пределах объема изобретения. Хотя данное изобретение было описано применительно к кон-

кретным предпочтительным осуществлениям, следует понимать, что изобретение в то виде, как заявле-

но, не следует неоправданно ограничивать подобными специфическими осуществлениями. Действитель-

но, предполагается, что различные модификации описанных способов осуществления изобретения, кото-

рые очевидны для специалиста в соответствующей области, относятся к данному изобретению. 

Следующие примеры исключительно иллюстрируют настоящее изобретение и не должны толко-

ваться как ограничивающие объем изобретения, которое в любом случае определяется прилагаемой 

формулой изобретения. 

Примеры 

Пример 1. 

Силиказоль (300 мл) с d50 5 нм и содержанием диоксида кремния 15% и значением pH 9,2 доводят 

до значения pH 2,0, используя протонированную форму сильнокислой катионной ионообменной смолы 

Lewatit MP S 108 Н. Значение pH определяют при помощи pH-метра. Затем силиказоль нагревают до 

70°С. Последующее добавление 0,3 мл 0,1 мас.% водного раствора муравьиной кислоты и 12,0 мл 10 

мас.% водного раствора гидрокарбоната аммония с непосредственным перемешиванием в течение менее 

1 мин приводит к установлению значения pH силиказоля до значения 5,5 и к инициированию быстрого 

процесса гелеобразования. Измеренная твердость полученного силикатного гидрогеля составляет 978,23 

Н/м
2
. Затем полученный силикагель разделяют на несколько образцов, к которым применяют различные 

протоколы старения. 

Одну порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля выдерживают в течение 3 ч в ат-

мосферных условиях, затем высушивают до остаточного содержания воды 3% и микронизируют до 

среднего диаметра частиц 4 мкм. Оценивают пористость полученного силикагеля. Общий объем пор со-

ставляет 0,95 см
3
/г, измеренный средний радиус пор составляет 5,0 нм, а удельная площадь поверхности 

БЭТ равняется 625 м
2
/г. 

Другую порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля подвергают гидротермальному 

старению. Силикатный гидрогель выдерживают в течение 3 ч, обрабатывая паром под давлением 1,5 бар, 

затем высушивают до остаточного содержания воды 3% и микронизируют до среднего диаметра частиц 

4 мкм. Оценивают пористость полученного силикагеля. Общий объем пор составляет 1,55 см
3
/г, изме-

ренный средний радиус пор составляет 6,0 нм, а удельная площадь поверхности БЭТ равняется 415 м
2
/г. 

Другую порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля обрабатывают газообразным 

аммиаком под давлением 5 бар в течение 10 ч. Затем гидрогель высушивают до остаточного содержания 

воды 2% и микронизируют до среднего диаметра частиц 8 мкм. Оценивают пористость полученного си-

ликагеля. Общий объем пор составляет 2,75 см
3
/г, измеренный средний радиус пор составляет 14,4 нм, а 

удельная площадь поверхности БЭТ равняется 341 м
2
/г. 
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Пример 2. 

Силиказоль (300 мл) с d50 6 нм и содержанием диоксида кремния 22% и значением pH 9,3 доводят 

до значения pH 1,8, используя протонированную форму сильнокислой катионной ионообменной смолы 

Lewatit MP S 108 Н. Значение pH определяют при помощи pH-метра. Затем силиказоль нагревают до 

70°С. Последующее добавление 0,3 мл 0,1 мас.% водного раствора муравьиной кислоты и 12,5 мл  

10 мас.% водного раствора гидрокарбоната аммония с непосредственным перемешиванием в течение 

менее 1 мин приводит к установлению значения pH силиказоля до значения 5,5 и к инициированию бы-

строго процесса гелеобразования. Измеренная твердость полученного силикатного гидрогеля составляет 

815,11 Н/м
2
. 

Полученный таким образом силикатный гидрогель обрабатывают газообразным аммиаком под дав-

лением 2 бар в течение 10 ч. Затем гидрогель высушивают до остаточного содержания воды 2% и микро-

низируют до среднего диаметра частиц 8 мкм. Оценивают пористость полученного силикагеля. Общий 

объем пор составляет 1,85 см
3
/г, измеренный средний радиус пор составляет 16,5 нм, а удельная площадь 

поверхности БЭТ равняется 295 м
2
/г. 

Ссылочный пример 2. 

Силиказоль (300 мл) с d50 6 нм и содержанием диоксида кремния 22% и значением pH 9,3 доводят 

до значения pH 1,8, используя протонированную форму сильнокислой катионной ионообменной смолы 

Lewatit MP S 108 Н. Значение pH определяют при помощи pH-метра. Затем силиказоль нагревают до 

70°С. Последующее добавление 0,3 мл 0,1 мас.% водного раствора муравьиной кислоты и 12,5 мл  

10 мас.% водного раствора гидрокарбоната аммония приводит к установлению значения pH силиказоля 

5,5 и к инициированию процесса гелеобразования. Измеренная твердость полученного силикатного гид-

рогеля составляет 476,29 Н/м
2
. 

Пример 3. 

Силиказоль (300 мл) с d50 7 нм и содержанием диоксида кремния 30% и значением pH 9,0 доводят 

до значения pH 2,4, используя протонированную форму сильнокислой катионной ионообменной смолы 

Lewatit MP S 108 Н. Значение pH определяют при помощи pH-метра. Затем силиказоль нагревают до 

70°С. Последующее добавление 0,3 мл 0,1 мас.% водного раствора муравьиной кислоты и 10,5 мл  

10 мас.% водного раствора гидрокарбоната аммония с непосредственным перемешиванием в течение 

менее 1 мин приводит к установлению значения pH силиказоля 5,5 и к инициированию быстрого процес-

са гелеобразования. Измеренная твердость полученного силикатного гидрогеля составляет 722,24 Н/м
2
. 

Затем полученный силикагель разделяют на несколько образцов, к которым применяются различные 

протоколы старения. 

Одну порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля выдерживают в течение 3 ч при 

контакте с воздухом при давлении 1 атм и температуре 25°С, затем высушивают до остаточного содер-

жания воды 10% и микронизируют до среднего диаметра частиц 15 мкм. Оценивают пористость полу-

ченного силикагеля. Общий объем пор составляет 0,75 см
3
/г, измеренный средний радиус пор составляет 

7,0 нм, а удельная площадь поверхности БЭТ равняется 445 м
2
/г. 

Другую порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля подвергают гидротермальному 

старению, т.е. силикатный гидрогель выдерживают в течение 3 ч, обрабатывая паром под давлением  

1,5 бар, затем высушивают до остаточного содержания воды 10% и микронизируют до среднего диамет-

ра частиц 15 мкм. Оценивают пористость полученного силикагеля. Общий объем пор составляет  

1,35 см
3
/г, измеренный средний радиус пор составляет 9,0 нм, а удельная площадь поверхности БЭТ рав-

няется 326 м
2
/г. 

Другую порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля обрабатывают газообразным аммиа-

ком под давлением 2 бар в течение 3 ч. Затем гидрогель высушивают до остаточного содержания воды 10% и 

микронизируют до среднего диаметра частиц 15 мкм. Оценивают пористость полученного силикагеля. Общий 

объем пор составляет 2,05 см
3
/г, измеренный средний радиус пор составляет 14,0 мкм, а удельная площадь по-

верхности БЭТ равняется 295 м
2
/г. 

Пример 4. 

Силиказоль (300 мл) с d50 15 нм и содержанием диоксида кремния 40% и значением pH 9,0 доводят до зна-

чения pH 1.7, используя протонированную форму сильнокислой катионной ионообменной смолы Lewatit МР S 

108 Н. Значение pH определяют при помощи pH-метра. Затем силиказоль нагревают до 70°С. Последующее 

добавление 0,32 мл 0,1 мас.% водного раствора муравьиной кислоты и 12,0 мл 10 мас.% водного раствора гид-

рокарбоната аммония с непосредственным перемешиванием в течение менее 1 мин приводит к установлению 

значения pH силиказоля 5,5 и к инициированию быстрого процесса гелеобразования. Измеренная твердость по-

лученного силикатного гидрогеля составляет 682,31 Н/м
2
. Затем полученный силикагель разделяют на несколь-

ко образцов к которым применяются различные протоколы старения. 

Одну порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля выдерживают в течение 3 ч при 

контакте с воздухом при давлении 1 атм и температуре 25°С, затем высушивают до остаточного содер-

жания воды 3% и микронизируют до среднего диаметра частиц 4 мкм. Оценивают пористость получен-

ного силикагеля. Общий объем пор составляет 0,65 см
3
/г, измеренный средний радиус пор составляет 6,0 

нм, а удельная площадь поверхности БЭТ равняется 188 м
2
/г. 
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Другую порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля подвергают гидротермальному 

старению. Силикатный гидрогель выдерживают в течение 3 ч, обрабатывая паром под давлением 1,5 бар, 

затем высушивают до остаточного содержания воды 3% и микронизируют до среднего диаметра частиц 

4 мкм. Оценивают пористость полученного силикагеля. Общий объем пор составляет 0,95 см
3
/г, изме-

ренный средний радиус пор составляет 10,0 нм, а удельная площадь поверхности БЭТ равняется 185 м
2
/г. 

Другую порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля обрабатывают газообразным 

аммиаком под давлением 2 бар в течение 3 ч. Затем гидрогель высушивают до остаточного содержания 

воды 10% и микронизируют до среднего диаметра частиц 15 мкм. Оценивают пористость полученного 

силикагеля. Общий объем пор составляет 1,07 см
3
/г, измеренный средний радиус пор составляет 20,0 нм, 

а удельная площадь поверхности БЭТ равняется 121 м
2
/г. 

Пример 5. 

Силиказоль (300 мл) с d50 35 нм и содержанием диоксида кремния 50% и значением pH 9,2 доводят до 

значения pH 2,0, используя протонированную форму сильнокислой катионной ионообменной смолы Lewatit 

MP S 108 Н. Значение pH определяют при помощи pH-метра. Затем силиказоль нагревают до 70°С. После-

дующее добавление 0,3 мл 0,1 мас.% водного раствора муравьиной кислоты и 12,0 мл 10 мас.% водного рас-

твора гидрокарбоната аммония с непосредственным перемешиванием в течение менее чем 1 мин приводит к 

установлению значения pH силиказоля 5,5 и к инициированию быстрого процесса гелеобразования. Измерен-

ная твердость полученного силикатного гидрогеля составляет 607,92 Н/м
2
. Затем полученный силикагель раз-

деляют на несколько образцов к которым применяются различные протоколы старения. 

Одну порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля выдерживают в течение 3 ч при кон-

такте с воздухом при давлении 1 атм и температуре 25°С, затем высушивают до остаточного содержания во-

ды 3% и микронизируют до среднего диаметра частиц 15 мкм. Оценивают пористость полученного силикаге-

ля. Общий объем пор составляет 0,25 см
3
/г, измеренный средний радиус пор составляет 35,0 нм, а удельная 

площадь поверхности БЭТ равняется 129 м
2
/г. 

Другую порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля подвергают гидротермальному ста-

рению. Силикатный гидрогель выдерживают в течение 3 ч, обрабатывая паром под давлением 1,5 бар, затем 

высушивают до остаточного содержания воды 10% и микронизируют до среднего диаметра частиц 15 мкм. 

Оценивают пористость полученного силикагеля. Общий объем пор составляет 0,44 см
3
/г, измеренный сред-

ний радиус пор составляет 43,0 нм, а удельная площадь поверхности БЭТ равняется 85 м
2
/г. 

Другую порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля обрабатывают газообразным 

аммиаком под давлением 2 бар в течение 3 ч. Затем гидрогель высушивают до остаточного содержания 

воды 10% и микронизируют до среднего диаметра частиц 8 мкм. Оценивают пористость полученного 

силикагеля. Общий объем пор составляет 0,59 см
3
/г, измеренный средний радиус пор составляет 55,0 нм, 

а удельная площадь поверхности БЭТ равняется 29 м
2
/г. 

Пример 6. 

Силиказоль (1500 л) с d50 5 нм и содержанием диоксида кремния 15% и значением pH 9,1 доводят до зна-

чения pH 2,0, используя протонированную форму сильнокислой катионной ионообменной смолы Lewatit MP S 

108 Н. Значение pH определяют при помощи pH-метра. Затем силиказоль нагревают до 70°С. Последующее 

добавление 1,5 л 0,1 мас.% водного раствора муравьиной кислоты и 58,5 л 10 мас.% водного раствора гидрокар-

боната аммония с непосредственным перемешиванием в течение менее 1 мин приводит к установлению значе-

ния pH силиказоля 5,6 и к инициированию быстрого процесса гелеобразования. Измеренная твердость получен-

ного силикатного гидрогеля составляет 908,22 Н/м
2
. Затем полученный силикагель разделяют на несколько об-

разцов, к которым применяются различные протоколы старения. 

Одну порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля выдерживают в течение 3 ч в атмосфер-

ных условиях, затем высушивают до остаточного содержания воды 3% и микронизируют до среднего диаметра 

частиц 4 мкм. Оценивают пористость полученного силикагеля. Общий объем пор составляет 0,90 см
3
/г, изме-

ренный средний радиус пор составляет 5,0 нм, а удельная площадь поверхности БЭТ равняется 598 м
2
/г. 

Другую порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля подвергают гидротермальному 

старению. Силикатный гидрогель выдерживают в течение 3 ч, обрабатывая паром под давлением 1,5 бар, 

затем высушивают до остаточного содержания воды 3% и микронизируют до среднего диаметра частиц 

4 мкм. Оценивают пористость полученного силикагеля. Общий объем пор составляет 1,47 см
3
/г, изме-

ренный средний радиус пор составляет 6,0 нм, а удельная площадь поверхности БЭТ равняется 396 м
2
/г. 

Другую порцию полученного таким образом силикатного гидрогеля обрабатывают газообразным 

аммиаком под давлением 5 бар в течение 10 ч. Затем гидрогель высушивают до остаточного содержания 

воды 2% и микронизируют до среднего диаметра частиц 8 мкм. Оценивают пористость полученного си-

ликагеля. Общий объем пор составляет 2,69 см
3
/г, измеренный средний радиус пор составляет 15,4 нм, а 

удельная площадь поверхности БЭТ равняется 322 м
2
/г. 

На фиг. 2 изображен реактор 100 в соответствии с примером осуществления изобретения. Реактор 

состоит из корпуса реактора 102, имеющего преимущественно цилиндрическую форму относительно оси 

корпуса реактора. В корпусе реактора 102 заключена полость реактора 104. Полости реактора 104 прида-

на такая форма, чтобы было возможно загружать, например, силиказоль. Полость реактора 104 может 

иметь объем по меньшей мере 50 л, более предпочтительно по меньшей мере 500 л, еще более предпоч-
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тительно по меньшей мере 1000 л. 

Далее, реактор 100 содержит мешалку 106, имеющую по меньшей мере одну, например 8, переме-

шивающих насадок 108, продолжающихся из мешалки 106. Мешалка 106 вращается вокруг оси враще-

ния, которая в настоящем примере осуществления совпадает с осью корпуса реактора. В настоящем при-

мере осуществления перемешивающие насадки 108 расположены перпендикулярно оси вращения и 

имеют форму весла, содержащего спицы 120. Перемешивающая насадка 108 имеет длину по меньшей 

мере 0,1 м, более предпочтительно по меньшей мере 0,5 м. 

Корпус реактора 102 и/или по меньшей мере одна мешалка и/или по меньшей мере одна перемеши-

вающая насадка изготовлена из химически неактивного материала, предпочтительно металла, еще более 

предпочтительно нержавеющей стали. В качестве альтернативы или в качестве дополнения, реактор 100, 

например, внутренняя поверхность корпуса реактора 102 и/или мешалка 106 и/или перемешивающая 

насадка 108 покрыты химически неактивным материалом, предпочтительно резиной, пластиком, эмалью 

или композитами на их основе. 

В настоящем примере осуществления, каждая из перемешивающих насадок 108 содержит по мень-

шей мере одно выпускное отверстие 110, соединенное по потоку жидкости с подачей текучей среды 112 по-

средством жидкостного соединения 114. Предпочтительно каждое из выпускных отверстий 110 снабжено 

форсункой. Однако, как раскрывается в данном описании, выпускные отверстия могут также располагаться 

на мешалке 106. Подача текучей среды 112 содержит насос 128 для подачи текучей среды, например летучей 

кислоты и/или основания, к подаче текучей среды 114. Жидкостное соединение 114 представлено централь-

ным каналом 116 внутри мешалки 106. Для каждой из перемешивающих насадок 108, от центрального канала 

116 ответвляются дальнейшие каналы 118. 

Жидкостное соединение 114 может также содержать линию подачи 130, соединяющую канал 116 с на-

сосом 128. Более того, жидкостное соединение 114 может также содержать линии подачи 132 для подачи те-

кучих сред, отличающихся от текучих сред, подаваемых насосом 128 к выпускным отверстиям 110. Напри-

мер, насос 128 может подавать бикарбонат аммония и/или муравьиную кислоту в то время, как по линии по-

дачи 132 подается аммиак. В дополнение или в качестве альтернативы, корпус реактора 102 может содержать 

по меньшей мере одно отверстие для подачи текучей среды в полость. Центральный канал 116 и/или продол-

жение канала 118 могут иметь площадь сечения по меньшей мере 3 мм
2
, более предпочтительно по меньшей 

мере 20 мм
2
, еще более предпочтительно 50 мм

2
. 

Предпочтительно жидкостное соединение 114 содержит по меньшей мере один активный или пассив-

ный клапан для управления потоком, предотвращения обратного потока и/или закрытия отверстий. 

Кроме того, корпус реактора 102 содержит входное отверстие 122 для загрузки, например, силика-

золя в полость 104. Входное отверстие 122 соединено с линией подачи 124 и насосом 126 для подачи, 

например, силиказоля во входное отверстие 122 и в полость 104. Корпус реактора 102 также содержит 

выходное отверстие 138 для разгрузки микронизированного силикагеля или промежуточного продукта 

производства микронизированного силикагеля. Выходное отверстие 138 может содержать дисковый за-

твор, которым можно управлять пневматически, для управления разгрузкой. 

Реактор 100 также содержит приводной механизм 136, выполненный для вращения мешалки 106 и 

перемешивающих насадок 108 вокруг оси вращения. Приводной механизм может быть выполнен таким 

образом, чтобы вращать по меньшей мере одну мешалку при 1-200 об/мин, более предпочтительно при 

1-120 об/мин, еще более предпочтительно при 1-60 об/мин. 

Кроме того, реактор 100 содержит нагревательный элемент 134 для установления заданной темпе-

ратуры внутри полости 104 корпуса реактора 102 и/или температуры материала, например силиказоля, 

внутри полости 104. Предпочтительно нагревательный элемент 134 является паровой нагревательной 

системой, состоящей из подачи пара и входного отверстия для пара 134 в корпусе реактора. 

Корпус реактора 102 также содержит люк 140, позволяющий работнику проникать внутрь корпуса 

реактора, например, для обслуживания. 

ФОРМУЛА ИЗОБРЕТЕНИЯ 

1. Способ производства микронизированного силикагеля, при этом способ включает: 

(a) загрузку стабильного силиказоля с содержанием диоксида кремния в пределах от 5 до 50 мас.%; 

(b) установление значения pH стабильного силиказоля в пределах значений от 1,7 до 4,0, используя 

ионообменник, по меньшей мере, в частично протонированной форме; 

(c) нагревание силиказоля, полученного на стадии (b); 

(d) прибавление текучей среды, содержащей летучую кислоту и/или летучее основание к силиказо-

лю, полученному на стадии (с), и перемешивание до достижения одинакового значения pH во всем объе-

ме реакции в течение менее чем 5 мин, при этом значение pH находится в пределах от 4,0 до 7,0; 

(e) выдержку продукта, полученного на стадии (d); 

(f) сушку продукта, полученного на стадии (е); и 

(g) микронизацию полученного таким образом силикагеля, 

причем летучую кислоту выбирают из группы, включающей водный раствор муравьиной кислоты, 
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чистую муравьиную кислоту в жидком состоянии, чистую газообразную муравьиную кислоту, газооб-

разную композицию, содержащую муравьиную кислоту, уксусную кислоту, пропионовую кислоту и 

масляную кислоту, а летучее основание выбирают из группы, включающей водный раствор гидрокарбо-

ната аммония, чистый газообразный аммиак, газообразные композиции, содержащие аммиак, водный 

раствор аммиака, чистый жидкий или газообразный алкиламин, водный раствор алкиламина или газооб-

разные композиции, содержащие алкиламин, N,N-диалкиламин или N,N,N-триалкиламин, в которых ка-

ждая алкильная группа независимо представляет собой метил, этил, пропил или бутил, и причем, по 

меньшей мере, стадию (d) осуществляют в реакторе, который содержит корпус реактора с полостью; 

по меньшей мере одну мешалку внутри полости корпуса реактора, вращающуюся относительно 

корпуса реактора вокруг оси вращения; 

при этом по меньшей мере одна мешалка содержит по меньшей мере одну перемешивающую на-

садку; 

при этом по меньшей мере одна мешалка и/или по меньшей мере одна перемешивающая насадка 

содержит по меньшей мере одно выпускное отверстие для добавления текучей среды в корпус реактора; 

при этом по меньшей мере одно выпускное отверстие соединено по потоку текучей среды с одним 

или более каналами внутри мешалки при помощи по меньшей мере одной линии подачи текучей среды 

или канала. 

2. Способ по п.1, отличающийся тем, что летучей кислотой является водный раствор муравьиной 

кислоты, и в котором летучим основанием является водный раствор гидрокарбоната аммония. 

3. Способ по п.1 или 2, отличающийся тем, что силиказоль на стадии (с) нагревают до температуры 

в пределах от 20 до 100°С; предпочтительно от 40 до 90°С, еще более предпочтительно от 50 до 80°С. 

4. Способ по любому из пп.1-3, отличающийся тем, что муравьиную кислоту применяют в концен-

трации в пределах от 0,1 до 10 мас.%, предпочтительно в пределах от 0,1 до 1 мас.%, наиболее предпоч-

тительно в пределах от 0,1 до 0,2 мас.%, основываясь на общей массе водного раствора муравьиной ки-

слоты. 

5. Способ по любому из пп.1-4, отличающийся тем, что гидрокарбонат аммония используется в 

концентрации в пределах от 1 до 21 мас.%, предпочтительно в пределах от 5 до 15 мас.%, наиболее 

предпочтительно в пределах от 8 до 12 мас.%, основываясь на общей массе водного раствора гидрокар-

боната аммония. 

6. Способ по любому из пп.1-5, отличающийся тем, что стадию (е) осуществляют на воздухе, или в 

котором стадию (е) осуществляют в инертной атмосфере. 

7. Способ по п.6, отличающийся тем, что стадию (е) осуществляют в течение времени в пределах от 

0,1 до 50 ч. 

8. Способ по любому из пп.1-5, отличающийся тем, что на стадии (е) продукт со стадии (d) обраба-

тывают паром. 

9. Способ по п.8, отличающийся тем, что обработку паром производят при абсолютном давлении в 

пределах от 1 до 100 бар в течение времени в пределах от 0,1 до 50 ч. 

10. Способ по любому из пп.1-5, отличающийся тем, что на стадии (е) продукт со стадии (d) обра-

батывают газообразным аммиаком. 

11. Способ по п.10, отличающийся тем, что обработку газообразным аммиаком производят при аб-

солютном давлении в пределах от 1 до 100 бар в течение времени в пределах от 0,1 до 50 ч, и в котором 

предпочтительно обработку газообразным аммиаком производят при абсолютном давлении в пределах 

от 1 до 10 бар в течение времени в пределах от 1 до 20 ч. 

12. Способ по любому из пп.1-11, отличающийся тем, что стадии (f) и (g) осуществляют одновре-

менно. 

13. Способ по любому из пп.1-12, отличающийся тем, что производимый силикагель содержит воду 

в пределах от 1 до 65 мас.%, и в котором образуется силикагель со средним диаметром частиц в пределах 

от 1 до 100 мкм, и в котором твердость продукта на стадии (е) находится в пределах от 600 до 2000 Н/м
2
, 

и в котором силикагель характеризуется средним радиусом пор от 1 до 100 нм, и в котором силикагель 

характеризуется объемом пор 0,2-2,8 см
3
/г; и в котором силикагель характеризуется площадью поверх-

ности БЭТ от 20 до 1200 м
2
/г. 
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